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(57) Abstract 



A method for scenting fabrics being washed in the presence of a Upase-containing detergent, whereafter they are optionally treated 
with a fabric softener. The method is characterised in that said detergent and/or said fabric softener contain a compound of formula (I), 
wherein (a) R is a radical derived from an odoriferous alcohol of formula ROH, and Y is a saturated or unsaturated, straight or branched 
C7.24 alkyl radical, or a group -(CH2)nCOOR wherein R is as defined above and n is an integer of 0*6; or (b) Y is a saturated or unsaturated, 
straight or branched C7-24 alkyl radical, and R is a group of formula (i), wherein either R 1 is hydrogen and R 2 is an alky li dene radical 
derived from an odoriferous aldehyde of formula (ii), or R 2 is an alkylidcne radical and R 1 is an alkyl radical, R 1 and R 2 being derived 
from an odoriferous ketone of formula (iii), and optionally forming part of an optionally substituted ring containing 5-18 carbon atoms, as 
shown by the dotted line. The method is advantageous in that it provides slow release of said odoriferous alcohol, aldehyde or ketone and 
thereby prolongs the fabric scenting effect thereof. 
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(57) AbregS 

On decrit un procedc pour le parruraage de textiles soumis au lavage en presence d'un detergent contenant une lipase, suivi 
faculiativcraent d'un traitement avec un adoucissant textile, le precede etant caracterise en ce que ledit detergent et/ou ledit adoucissant 
contiennent un compose de forraule (I) dans laquelle (a) R represente un radical derive d'un alcool odorant de formule ROH et Y represente 
un radical alkyle de C7 a C24, lineaire ou ramifie, sature ou insature, ou un groupe -<CH2)bCOOR dans lequel R est defini comme ci-dessus 
et n est un norabre entier de 0 a 6; ou (b) Y represente un radical alkyle de C7 a C24, lineaire ou ramifie, sature ou insature, et R represente 
un groupe de formule (i) dans laquelle, soit R 1 represente rhydrogenc et R 2 represente un radical alkylidcnc derive d'un aldehyde odorant 
de formule (ii) soit R 2 represente un radical alkylidene et R 1 un radical alkyle, R l et R 2 etant derives d'une cetone odorante de formule (iii) 
et pouvant faire partie d'un cycle tel qu'indique par la hgne pointillee, contenant de 5 a 18 atomes de carbone, eventuellement substitue\ 
Le precede a I'avantage de foumir un efifet de diffusion lente ("slow release") dudit alcool, aldehyde ou cetone odorants en proiongeant 
ainsi 1'effet odorant dc ces demiers sur les tissus. 
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Proccde de parfumage d e textiles 
Domaine technique et technique anterieure 

5 

La presente invention a trait a la parfumerie et, plus 
particulifcrement, a des detergents et adoucissants textiles paxfumes ameiior6s. 

On connait, depuis un certain nombre d'annees, 1'utilisation 
d'enzymes dans des detergents pour le linge, dans le but d'en ameiiorer 

10 l'efficacite. Parmi ces enzymes, les lipases sont particuli&rement pr&fotes, en 
raison de leur capacity d'hydrolyser les matteres grasses sur du linge sale et de 
faciliter ainsi leur nettoyage. Cependant, il est connu que des problfcmes de 
mauvaises odeurs peuvent parfois surgir dans certaines conditions 
d'application. Pour palier ces effets malodorants, une methode a ete propos6e 

15 (voir par exemple EP 430 315) consistant k choisir soigneusement les 
ingredients parfumants incorpores dans les detergents et qui, par suite du 
lavage, sont deposes sur les tissus. Un parfumage approprie de ces detergents 
apparait done comme extremement important. 

D'autre part, il serait souhaitable que ces detergents et adoucissants 

20 textiles parfumes puissent impartir aux textiles tine odeur de longue duree, 
de sorte que l'utilisateur ait une perception de cette odeur meme longtemps 
aprfcs le lavage des textiles et le sechage subsequent. A cet effet, il est connu 
d'utiliser dans les detergents et adoucissants textiles des ingredients 
parfumants ayant une bonne tenacite sur les tissus, e'est-fc-dire des 

25 ingredients dont Todeur, une fois impartie au textile lors du lavage, puisse 
§tre perdue par la suite par le consommateur pendant plusieurs jours. 
Toutefois, de nombreuses substances parfumantes sont connues pour 
posseder des odeurs extremement agreables, et notamment une qualite dite 
de "fraicheur" sou vent associee & la notion de proprete, lesquelles substances 

30 sont malheureusement peu tenaces, ou m&me pas tenaces du tout, stir du 
linge, de sorte que leur effet parfumant n'est per?u que brfevement, au plus 
pendant quelques heures aprfcs les operations de lavage et de sechage. Or, il 
serait bien entendu trfes souhaitable que Ton puisse prolonger Teffet odorant 
de telles substances et ainsi la "fralcheur" du linge pendant plusieurs jours. 

35 La presente invention apporte precisement une solution nouvelle 

k ce probl6me. Nous avons maintenant decouvert, de facon inattendue, im 
meilleur precede de parfumage de textiles lav6s avec des detergents contenant 
des lipases. Nous avons en effet pu etablir qu'en ajoutant des ingredients 
particuliers au detergent pour le linge, et/ou a ladoucissant textile applique 



Printed from Mimosa 02/04/04 10:04:22 Page: 3 



WO 95/04809 



PCT/TO94/00228 



2 

par la suite, on pouvait dairement am61iorer l'odeur du linge traits avec ces 
produits et prolonger, de fagon remarquable, la fragrance de celui-ci aprfcs 
s6chage. 

5 Expose <fe Vmygntioff 

Un premier objet de l'invention est done de fournir un proc£d6 
pour le parfumage de textiles sounds au lavage en presence d'un detergent 
contenant une lipase, suivi facultativement d'un traitement avec un 
10 adoucissant textile, le proo6d£ 6tant caract&is6 en ce que ledit detergent et/ou 
ledit adoucissant oontiennent un compost de fonnule 

^O 

Y— (I) 
^OR 

15 dans laquelle 

a. R repr&ente tin radical d6riv6 d'un alcool odorant de fonnule ROH et Y 
repr^sente un radical alkyle de C 7 k C 2 4, lin^aire ou ramifte, satur6 ou 
insaturS, ou un groupe -iCH 2 ) n COOR dans lequel R est d£fini comme ci- 
dessus et n est un nombre entier de 0 k 6 ; ou 
20 b. Y repr&ente un radical alkyle de C7 k C24, lin&ure ou ramifte, satur6 ou 
insatur£, et R repr^sente un groupe de fonnule 




25 dans laquelle, soit R 1 repr&ente I'hydrog&ie et R 2 repr£sente un radical 
alkylid£ne deriv6 d'un aldehyde odorant de fonnule 




30 soit R 2 repr^sente un radical alkylidfcne et R 1 un radical alkyle, R 1 et R 2 
etant d6riv£s d'une cetone odorante de fonnule 
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et pouvant faire partie d'un cycle tel qu'indiqu6 par la ligne pointiltee, 
contenant de 5 & 18 atomes de carbone, ^ventuellement substitue. 

Par un radical alkylid&xe d6riv6 d'une c6tone ou aldehyde odorant, on 
entend ici un radical qui, lors de la transformation de l'&iol-ester (I) en ledit 

5 aldehyde ou c6tone, r6g6n&re le groupe R correspondant substituant de cet 
aldehyde ou c£tone. Ainsi, par exemple, lorsque l'ald£hyde odorant est le 
3,7-dim6thyl-6-oct6nal (R est 3,7-dim6thyl-6-oct6nyle), le radical alkylidfene 
correspondant dans l'6nol-ester (I) est le 3,7-dim6thyl-l,6-octadi6nyle. 

Selon tine variante de l'invention, on fournit un proc6d6 pour le 

10 parfumage de textiles soumis au lavage en pr&ence d'un detergent contenant 
une lipase, lequel proc£d6 comprend le traitement desdits textiles, aprfcs le 
cycle de lavage, avec un adoucissant textile contenant un compost de 
formule (I) telle que d6finie auparavant 

Par "alcool odorant", "aldehyde odorant" et "c6tone odorante" on 

15 entend ici un quelconque alcool, aldehyde, respectivement c6tone d'usage 
courant en parfumerie, lequel est capable d'impartir, lors du processus de 
lavage et/ou lors du traitement avec un adoucissant, une odeur k des textiles. 
Nous avons en effet d6couvert que l'effet parfumant de tels composes 
pouvait §tre remarquablement am61ior6, et notamment leur diffusion 

20 prolong6e, si on les rempla^ait dans le detergent ou adoucissant textile 
employ^ par le compost (I) correspondant. 

Ce r6sultat est d'autant plus surprenant que les composes (I) sont, 
soit eux-m&mes d^pourvus d'odeur, soit ils poss&dent des odeurs faibles et 
sans caractfere, done sans int^ret apparent pour la parfumerie. Or, 

25 lorsqu'utilis6s selon Tinvention, ils sont non seulement capables d'impartir 
aux textiles l'odeur caract&istique de l'alcool, aldehyde ou c6tone 
correspondants, mais 6galement d'en prolonger i'effet de diffusion, de fa^on 
que cette odeur se developpe pendant des p£riodes de temps beaucoup plus 
longues que dans le cas oti Ton ajoute lesdits alcool, aldehyde ou c&one 

30 correspondants directement aux detergents ou adoucissants textiles. Ainsi, 
l'emploi des composes (I) selon le proc§d£ de l'invention se traduit par une 
augmentation de la substantivit6 des alcools, aldehydes ou c6tones 
correspondants. 

Les avantages du procedS apparaissent encore plus 6vidents dans le 
35 cas des nombreux alcools odorants que Ton sait tr&s peu tenaces sur des 
textiles soumis k lavage et dont Todeur, bien que distinctement perdue k la 
sortie de la machine k laver, ne demeure pas sur le linge et ne peut plus etre 
pergue au-dela. de 12 k 24 h. 



Printed from Mimosa 02/04/04 10:04:23 Page: 5 



WO 95/04309 



PCT/TO94/00228 



De nombreux exemples de tels alcools peuvent etre trouv£s dans 
l'art ant&ieur, dont quelques uns ne contribuent & l'odeur des tissus que 
pendant tr&s peu de temps, et sans doute beaucoup d'autres seront-ils 
d^couverts dans le futur. Pour tous ces alcools, le proc6d6 selon 1'invention 

5 pennet d'amfliorer de fagon surprenante leur performance odorante sur les 
textiles, en prolongeant le temps de diffusion de leurs notes caracteristiques et 
ainsi le temps pendant lequel ils contribuent significativement £ l'odeur 
globale. Nous avons en effet constate que l'utilisation des composes (I) 
correspondants dans les detergents et/ou adoucissants textiles permettait 

10 d'obtenir un effet parfumant Equivalent k celui que Ton aurait observe avec 
la diffusion prolongee ("slow-release") de l'alcool, si une telle diffusion avait 
6t6 possible, ce qui n'est pas le cas dans la pratique. 

Bien entendu, on ne peut pas donner une liste exhaustive des 
alcools de formule ROH connus & ce jour qui sont capables d'impartir des 

15 odeurs agr£ables aux textiles trails avec des produits de lessive parfum6s k 
l'aide desdits alcools, et dont l'effet parfumant peut etre remarquablement 
am£lior£ selon l'invention. Cependant, k titre d'exemple, on peut titer des 
alcools tels que l'alcool anisique, Talcool cinnamique, l'alcool fenchylique, le 
dec-9-6n-l-ol, le ph6n6thylol, le citronellol, le 3-methyl-5-ph6nyl-l-pentanol 

20 (origine : Firmenich SA, Genfcve, Suisse), le Mayol • (7-p-menthan-l-ol; 
origine : Firmenich SA, Gen&ve, Suisse), le dihydromyrcenol (2,6-dim6thyl- 
oct-7-£n-2-ol), le g&aniol (3,7-dim6thyl-octa-2^dien.l-ol), le (Z)-hex-3-6n-l- 
ol, le 1-hexanol, le 2-hexanol, le 5-ethyl-2-nonanol, le nona-2,6-di£n-l-ol, le 
born^ol, le oct-l-6n-3-ol, le 4-cyclohexyl-2-m£thyl-2-butanol (origine : 

25 Firmenich SA, Geneve, Suisse), le 2-m£thyl-4-ph6nyl-2-butanol, le 2-m6thyl- 
l-ph6nyl-2-propanol, le cydom6thylcitronellol, le d&ranol, le dihydroeug6nol, 
le 8-p-menthanol, le 3,7-dim6thyl-l-octanol, le 2,6-dim6thyl-2-heptanol, le 
dod£canol, Teucalyptol, Teug^nol, le Florol ® (t6trahydro-2-isobutyl-4- 
m£thyl-4(2H)-pyranol ; origine : Firmenich SA, Genfcve, Suisse), l'isoeug&iol, 

30 le linalol, le Tarragol • (2-m6thoxy-4-propyl-l-cylohexanol ; origine : 
Firmenich SA, Genfeve, Suisse), le terpin^oi, le t^trahydromuguol, le 3,7- 
dim6thyl-3-octanol et le Lyral ® (3 et 4-(4-hydroxy-4-m6thylpentyl)-cydohex-3- 
£ne-l-carbald6hyde ; origine : International Flavors and Fragrances, USA). 

II est bien Evident, cependant, que le procEdE de Tinvention est tout 

35 h fait g£n6ral et peut avoir trait k bien d'autres alcools que l'homme du 
metier est k meme de choisir de par ses connaissances de Tart et en fonction 
de l'effet olfactif qu'il desire obtenir. 
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Des considerations analogues s'appliquent aux aldehydes de 

formule 




5 et aux clones de formule 




Le proc6d6 de l'invention se rSvfcle tout h fait avantageux dhs lors que des 

10 composes tels que susmentionn6s pr6sentent une faible tenacity sur tissu, et 
nombreux sont les aldehydes et c&ones odorants dont la performance sur les 
textiles se trouve nettement am61ior£e lorsque ces composes exercent leur 
activity parfumante par le biais des 6nol-esters de formule (I) correspondents. 

De nouveau, bien que Ton ne puisse pas citer de fa^on exhaustive 

15 tous les aldehydes et clones odorants pouvant £tre employes selon le proc&te 
de l'invention, on peut mentionner k titre d'exemple des composes teis que 
les aldehydes C6 ^ Ci2, l*ald6hyde hydratropique, le methyl nonyl 
ac6tald6hyde, l'aktehyde ph&tylpropionique, TAcropal ® [3- ou 4-(4-m6thyl-3- 
pent£nyl)-3-cydohextoe-l-carbald6hyde ; origine : Givaudan-Roure, Vernier, 

20 Suisse], le 2-m6thyld6canal, le 4-isopropyl-l-benz£neac6tald6hyde, le (4- 
m6thyl-l-ph6nyl)ac6tald6hyde, le Z-6-non§nal, le citral, le citronellal, le 9- 
d6c6nal, le 3-(4-isopropyl-l-ph6nyl)-2-m6thylpropanal (origine: Firmenich 
SA, Genfcve, Suisse), le (E,E)-2,4-heptadi6nal, le (E,E)-2/l-nonadi6nal, le (E,E)- 
2,4~d6cadi6nal, le 5,9-dim6thyl-4,9-d6cadi6nal, le (Z)-6-octenal, le Farenal ® 

25 (2,6,10Hxim6thyl-9-undec6nal ; origine : Givaudan-Roure, Vernier, Suisse), le 
Foliaver ® [3-(4-m6thoxy-l-ph6nyl)-2-m6thylpropanal ; origine : International 
Flavors and Fragrances, USA], l'Heliopropanal ® [3-(l,3-benzodioxol-5-yl)-2- 
m&hylpropanal ; origine : International Flavors and Fragrances, USA], le (Z)- 
4-hept6nal, le 3,5,5-triin6thylhexanal (origine: International Flavors and 

30 Fragrances, USA), le (4-m6thyi-l-ph6noxy)ac6tald6hyde, l'hydroxycitronellal, 
l'isocyclocitral (origine : International Flavors and Fragrances, USA), le 
Lilial ® [3-(4-tert-butyl-l-ph£nyl)-2-m£thylpropanal ; origine : Givaudan- 
Roure, Vernier, Suisse], le l-p-menthfene-9-carbald6hyde (origine : Firmenich 
SA, Geneve, Suisse), le Lyral® [3- et 4-(4-hydroxy-4-m6thylpentyl)-3- 

35 cyclohexfcne-l-carbald£hyde ; origine : International Flavors and Fragrances, 
USA], le 2,6-dim6thyl-5-hept£nal, le l-p-menthfen-9-al, le (E)-2-octenal, le 
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(2E,6Z)-2,6-nonadidnal, le 3-m6thyl-5-phenylpentanal, le (E)-4-d£c6nal, le (E)- 
2-und6c6nal, le 3,7-dim6thyloctanal, le Zestover (2,4-dim6thyl-3-cydohexfene- 
l-carbald6hyde ; origine : Firmenich SA, Genfcve, Suisse), le 3-ph6nylbutanal, 
le Scentenal ® (octahydro-5-m6thoxy-4,7-m6thano-lH-ind6ne-2- 

5 carboxafctehyde ; origine : Firmenich SA, Genfcve, Suisse), le 2,5,9-trim6thyl- 
4,9-d6cadi6nal, 1' aldehyde Intreleven (und£c£nal ; origine : International 
Flavors and Fragrances, USA), Tald£hyde 4~m£thyl-ph6nyl-propionique, la 4- 
(4-hydroxy-l-ph6nyl)-2-butanone, la benzylac^tone, les ionones, le 3-(4-tert- 
butyl-l-ph6nyl)propanal, la carvone, le 3,7-dim6thyl-l,l-bis(ll- 

10 m6thyldod6cyloxy)-2,6-octadfene, la muscone, la 2-pentyl-l-cydopentanone, 
T6thyl amyl c6tone, l'6thyl pentyl c6tone, la 2-heptyi-l-cydopentanone, la 
g§ranylac6tone, Tlralia ® (m&hylionone ; origine : Firmenich SA, Gen6ve, 
Suisse), TIso E super [l-(octahydro-2,3,8 / 8-t6tram6thyl-2-naphtal6nyl)-l- 
6thanone ; origine : International Flavors and Fragrances, USA], la 6-m6thyl- 

15 5-hept6n-2-one, le jasmonate de mSthyle, la methyl hexyl c6tone, la methyl 
pentyl c6tone, la m6thylnonyl c£tone, la tis-jasmone, l'Hedione • 
(dihydrojasmonate de mSthyle ; origine : Firmenich SA, Genfeve, Suisse), la 
civettone, la 4-(l,l-dim6thylpropyl)-l-cyclohexanone, 1'Exaltone ® 
(cydopentadgcanone ; origine : Firmenich SA, Genfcve, Suisse), le 2,6,6- 

20 trim6thyl-2-cyclohex6ne-l,4-dione, la p-tert-butylcyclohexanone, la 
tricydo[6.2.1.0 2 ' 7 ]und6c-9-6n-3-one (origine : Firmenich SA, Gen6ve, Suisse), 
la 10,10-dim6thyl-tricydo [7.1.1. 0 2 / 7 ]und6c-2-^n-4-one (origine : Firmenich SA, 
Genfrve, Suisse), le Vertofix coeur (origine : International Flavors and 
Fragrances, USA), la perhydro-5,5,8a-trim6thyl-2-naphtal6none (origine: 

25 Firmenich SA, Genfeve, Suisse) ou la 5-m6thyl-exo-tricydo[6.2.1.0 2 ' 7 ]und6can^ 
4-one. 

n convient de noter, par ailleurs, que le proc£d£ de l'invention est 
d'un usage bien plus g6n6ral que le parfumage am£lior6 des textiles trait£s 
avec des produits de lessive contenant des lipases. II constitue, en effet, un 

30 proc£d£ g6n£ral de lavage desdits textiles, qui se r£v&le £galement avantageux 
d&s lors que Ton desire ameliorer l'activit6 de certains agents, odorants ou 
autres, couramment presents dans les produits de lessive, k savoir detergents 
et adoucissants textiles. On sait, par exemple, que ces produits sont des 
milieux tr&s agressifs, dans lesquels bon nombre d'ingr^dients parfumants, et 

35 notamment d'ald£hydes odorants, se revfclent instables et ne peuvent done 
etre utilises pour le parfumage desdits produits et des textiles lav£s avec ces 
produits. ^utilisation selon l'invention des esters et 6nol-esters de formule 
(I) correspondants peut palier k ce probteme dfes lors que ces 6nol-esters se 
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rSvfelent plus stables, n est dair egalement que Ton peut profiter du proc6d6 
de Tinvention pour ameiiorer et prolonger Taction d'agents bactericides, 
notamment des alcools, odorants ou pas. 

Ainsi, le procede selon Tinvention est en effet un precede general 

5 de traitement de textiles lors du lavage de ces derniers avec un detergent 
contenant une lipase, lequel lavage peut etre suivi d'un traitement avec un 
adoucissant textile, selon lequel precede tout alcool, aldehyde ou c6tone 
couramment utilise dans des detergents ou adoucissants textiles pour son 
activity odorante, bactericide ou autre, peut etre rempiace par le compose (I) 

10 correspondant, dans le but d'en ameiiorer Tactivite. 

Les composes (I) sont des entites chimiques nouvelles et font ainsi 
egalement Tobjet de Tinvention. Parmi ces composes, ceux dans lesquels Y 
represente un radical alkyle de C 7 k C 2 4, lineaire ou ramifie, sature ou 
insature, sont des esters ou enol-esters d'acides gras qui ne poss£dent pas eux- 

15 memes une odeur interessante, mais qui, lorsqu'utilises selon le procede de 
Tinvention, sont capables d'impartir aux textiles les fragrances typiques des 
alcools, aldehydes et cetones correspondants, definis plus haut Ces composes, 
en particulier les derives ayant de 12 k 16 atomes de carbone, sont prefers 
selon Tinvention en raison des resultats partic\iliferement avantageux 

20 obtenus lors de leur utilisation. 

En ce qui ooncerne les composes (I) pour lesquels Y represente un 
groupe -<CH 2 ) n COOR , R etant defini comme ci-dessus et n etant un nombre 
entier de 0 k 6, il s'agit de diesters nouveaux qui, soit sont depourvus d f odeur, 
soit possfedent des odeurs sans interet particulier en parfumerie. Cependant, 

25 ils ont montre un comportement semblable k celui des composes (I) cites ci- 
dessus lors de leur utilisation dans le contexte de la presente invention. 

Les composes (I) de Tinvention peuvent etre ajoutes aux detergents 
et adoucissants textiles, soit en Tetat, soit en melange avec d'autres 
ingredients parfumants, solvants ou adjuvants d'usage courant en 

30 parfumerie. Les concentrations dans lesquelles ils peuvent £tre ajoutes aux 
detergents et adoucissants textiles selon Tinvention ont des valeurs courantes 
dans Tart pour ce type de produit. Lhomme du metier est k meme de choisir 
ces valeurs en fonction de la nature du produit k parfumer et de Teffet olfactif 
qu f il desire obtenir. A titre d'exemple, on peut citer des concentrations de 

35 Tordre de 0,01 k\%, voire m§me jusqu'a. 5%, en poids de compose (I), par 
rapport au poids de composition detergente ou d'adoucissant textile. 

Les detergents et adoucissants textiles selon Tinvention peuvent se 
presenter sous forme de poudres ou de solides granulaires, de barres, de pates 
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ou encore de liquides, aqueux ou non-aqueux et contiennent des ingredients 
courants dans ce type de produit. Cest ainsi que les detergents peuvent 
contenir, en plus de la lipase (voir, par exemple, EP 430 315 pour une 
description d£taill£e du type de lipases pouvant etre utilises selon la pr£sente 

5 invention) par exemple des composes actifs anioniques, cationiques, 
zwittSrioniques ou non-ioniques, ainsi que des agents de remplissage, 
blanchissants, sSquestrants et autres ingredients d'usage courant dans les 
bases d6tergentes destinies au lavage du linge. Une description d£taillee des 
compositions d£tergentes de base qui se pretent k l'utilisation selon le proc£de 

10 de i'invention est ici superflue. De nombreux exemples de telles 
compositions peuvent etre trouv6s dans Tart et notamment dans la 
literature cit6e par exemple dans la demande de brevet europeen 
mentionnee plus haut ou encore dans la demande de brevet europeen EP 397 
245. A titre d'exemple, une base detergente de ce type, k laquelle on ajoute la 

15 lipase dans la concentration d£sir£e, peut avoir la composition suivante 
(origine : Henkel KGaA, Diisseldorf, Allemagne) : 



Ingredients % en poids 

Sulfonate lin£aire de sodium alkyl 
20 benzene (longueur moyenne de la 

chaine d'alcanes : C llf5 ) 8,0 

Alcool de suif 6thoxyl£ (14 EO) 2,9 
Savon de sodium 

(longueur de chaine Ci 2 -i6 • 13-26% 

25 C 18 _22 : 74 " 87% ) 3 ^ 

Triphosphate de sodium 43,8 

Silicate de sodium (Si0 2 : Na 2 0=3,3:l) 7,5 

Silicate de magnesium 1,9 

Carboxym6thylcellulose 1,2 

30 Ethylfcnediaminet£traac6tate de sodium 0,2 

Sulfate de sodium 21,2 

Eau 9,8 



Total 100,0 

Des considerations semblables s'appliquent aux bases adoucissantes 
textiles selon ^invention, lesquelles contiendront typiquement des 
ingredients adoucissants cationiques du type de ceux cites dans EP 397 245 ou 
dans la literature mentionnee dans cette reference. 
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Les composes de l'invention peuvent £tre prepares par des 
m6thodes de synthase conventionnelles. Par exemple, les derives d'alcools 
odorants ont ete prepares par la methode d'esterification r6sum6e dans le 
schema de reaction suivant : 

5 

Schema I 

YC(0)CI 

ROH - YCOOR 

(C 2 H 5 ) 3 N 

CH 2 CI 2 

dans lequel Y et R sont definis comme k la revendication 1. 
10 Les 6nol-esters d'aldehydes et cetones odorants ont egalerj\ent 6t6 

prepares par des m&hodes conventionnelles, k partir desdits aldehydes et 
cetones, k 1'aide de reactions du type de celles representees ci-aprts : 




R*, R 2 et Y sont d£finis comme a la revendication lb. 

a) anhydride ac&ique; acetate de potassium; e*thylamine; 120°; voir, par exemple, D.P. 
Simmons et al v Helv. Chim. Acta 71, 1000 (1988) 

a') anhydride antique ; acide p-toluenesulfonique (cat.) ; 120° ; voir, par exemple, T. Taapken 
20 et al v T. Chem. Soc. Perkin Trans. L 1994, 1439 

b) tert-butoxyde de potassium ; YCOQ ; voir, par exemple, P. Duhamel et al., J. Chem. Soc. 
Perkin Trans. L 1993. 2509 

Les conditions de reaction sont decrites en detail dans les exemples de 
25 preparation presentes ci-aprfcs, dans lesquels les temperatures sont en degres 
centigrades et les abbreviations ont le sens usuel dans Tart. L'invention sera 
egalement illustree k Taide d'exemples d' application. 
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Mameres reviser ripygrtion 

Exemple 1 

5 Preparation de mono-esters 
Methode generate 

A une solution agitee de l'alcool ROH approprie (0,064 mole) et triethylamine 
10 (7,4 g, 0,073 mole) dans CH 2 C1 2 (110 ml), on a ajoute goutte-i-goutte pendant 
20 min k 15° sous N 2 le chlorure d'acyle YC(0)C1 correspondant (0,07 mole), 
oil Y est un radical alkyle de C7 k C 2 4, lin^aire ou ramifie, satur£ ou insature. 
Aprfcs 2 h k temperature ambiante, le melange a 6te vers6 sur NaHCO^ aq. sat 
(excfes) et la phase organique a ete s6par§e. L'extraction de la phase aqueuse 
15 avec CH2CI2 a ete suivie du lavage des phases organiques combinees avec 
NaCl aqueux k 10%. Le produit de la reaction a ete seche sur Na 2 S04, 
concentre et distilie, pour fournir Tester desire k T6tat pur et avec 80 k 90% de 
rendernent. 

20 Les mono-esters suivants ont 6te prepares selon la methode generate decrite 
d-dessus. 

a. octanoate de 2-phenyiethyle 
P.eb. 100-101°/4Pa 
25 1R(CHC1 3 ) : 2930, 2858, 1728, 1498, 1455, 1168, 1106 mr* 

RMN^H, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,27(8H) ; 1,59(2H) ; 2,28(t, J=7Hz 

,2H) ; 2,93(t, J=7Hz, 2H) ; 4,29(t, J=7Hz, 2H) 7,20-7,35(5H) 8 ppm. 
RMN(^C) : 173,7(s) ; 138,0(s) ; 128,9(d) ; 128,5(d) ; 126,5(d) ; 64,7(t) ; 35,2(t) ; 
34,4(t) ; 31,7(0 ; 29,l(t) ; 28,9(t) ; 25,0(t) ; 22,6(0 ; 14,0(q) 6 ppm. 
30 SM : 248(0, M + ), 127(2), 104(100), 57(12). 

tx hexadecanoate de 2-phenyiethyle 
P.£.40o 

m(CHCl 3 ) : 2927, 2855, 1728, 1456, 1174 cnr* 
35 RMN(*H, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,26(24H) ; 1,58(2H) ; 2,27(t, J=7Hz, 

2H) ; 2,93(t, J=7Hz, 2H) ; 4,29(t, J=7Hz, 2H) ; 7,20-7,35(5H) 8 ppm. 
RMN( 13 C) : 173,7(s) ; 138,0(s) ; 128,9(d) ; 128,5(d) ; i26,5(d) ; 64,7(0 ; 35,3(0 ; 
34,4(t); 32,0(0; 29,7(2t) ; 29,5(0; 29,4(0; 29,3(0; 29,2(0; 25,0(0; 
22,7(t) ;14,l(q) 8 ppm. 
40 SM : 360(0, M + ), 104(100). 
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c octanoate de 37-dimethvl-oct-6-envle 
P. eb. 108-1090/2,7 Pa 

IR(CHa 3 ) : 2829, 2858, 1725, 1460, 1379, 1231, 1171, 1106 cm" 1 
RMN(lH, 360MHz) : 0,88ft, J=7Hz, 3H) ; 0,91(d, J=7Hz, 3H) ; 1,10-1,80(15H) ; 
5 UKs, 3H) ; l,68(s, 3H) ; l,98(m, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,10(m, 2H) ; 

5,09(large t, J=7Hz, 1H) 5 ppm. 
RMN( 13 C) : 173,9(s); 131,3(s); 124,7(d); 62,8(t) ; 37,l(t); 35,6(t); 34,5ft); 
31,7(t) ; 29,6(d) ; 29,2(t); 29,0(t) ; 25,7(q); 25,5(t) ; 25,1 (t) ; 22,6(t); 
19,5(q) ; 17,7(q) ; 14,l(q) 8 ppm. 
10 SM : 282(0, M+), 138(30), 123(56), 109(25), 95(77), 81(100), 69(59). 

<L hexadgcanoate de 3.7-dimethylK)Ct-6-enyle 
P. eb. (four a boules) 210-230°/5,3 Pa 
m(CHCl 3 ) : 2827, 2855, 1725, 1465, 1233, 1178 cm-1 
15 RMN0H, 360MHz) : 0,88ft, J=7Hz, 3H) ; 0,92(d, J=7Hz, 3H) ; 1,15-1,35(26H) ; 

l,44(m, 1H); l,60(s, 3H); l,68(s, 3H) ; 1,50-1,70(4H) ; l,98(m, 2H); 
2,28ft, J=7Hz, 2H) ; 4,10(m, 2H) ; 5,09(large t, J=7Hz, 1H) 5 ppm. 
RMN03Q : 173,9(s) ; 131,3(s) ; 124,6(d) ; 62,8(t) ; 37,l(t) ; 35,6(t) ; 34,5(t) ; 
32,0(t) ; 29,7(2t) ; 29,6(d) ; 29,5ft) ; 29,4(t) ; 29,3(t) ; 29,2(t) ; 25,7(q) ; 
20 25,5ft) ; 25,l(t) ; 22,7(t) ; 19,5(q) ; 17,7(q) ; 14,l(q) 8 ppm. 

SM : 394(0, M+), 138(32), 123(30), 95(60), 82(70), 69(70), 57(100). 

e. octanoate de 3-methvl-5-phenylpentvle 
P.eb.l33-135°/2,7Pa 
25 rR(CHCl 3 ) : 2930, 2858, 1728, 1496, 1456, 1231, 1171, 1106 on" 1 

RMN(lH, 360MHz) : 0,88ft, J=7Hz, 3H) ; 0,98(d, J=7Hz, 3H) ; 1,28(8H) ; 1,40- 
1,80(7H) ; 2,27(1, J=7Hz, 2H) ; 2,62(m, 2H) ; 4,ll(m, 2H) ; 7,10-7,30(5H) 
8 ppm. 

RMN(!3C) : 173,9(s) ; 142,7(s) ; 128,3(2d) ; 125,7(d) ; 62,6(t) ; 38,8ft) ; 35,5ft) ; 
30 34,4(t) ; 33,3ft) ; 31,7ft) ; 29,6(d) ; 29,2ft) ; 29,0(t) ; 25,0(t) ; 22,6ft) ; 19,5(q) ; 

14,l(q) 8 ppm. 
SM : 304(0, M+), 160(55), 131(30), 104(100), 91(56). 

t hexadecanoate de 3-methyl-5-phenylpentyle 
35 P. eb. (four a boules) 250<>/4 Pa 

IR(CHC1 3 ) : 2927, 2855, 1727, 1456, 1235, 1178 cm" 1 
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RMNOH, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 0,97(d, J=7Hz, 3H) ; 1,26(24H) ; 

1/48(2H) ; 1,55-1,80(5*1) ; 2,27(t, J=7Hz, 2H) ; 2,62(m, 2H) ; 4,10(m, 2H) ; 

7,15-7,30(511) 8 ppm. 
RMN(13C) : 173,9(s) ; 142,6(s) ; 128,3(2d) ; 125,7(d) ; 62,6(t) ; 38,8(0 ; 35,5(0 ; 
5 34,5(t) ; 33,3(0 ; 32,0(t) ; 29,7(2t) ; 29,7(d) ; 29,6(t) ; 29,5(0 ; 29,4(t) ; 

29,3(0 ; 29,2(t) ; 25,1(0 ; 22,7(0 ; 19,5(q) ; 14,l(q) 8 ppm. 
SM : 416(0, M+), 160(43), 129(22), 115(36), 104(72), 91(68), 71(61), 57(100). 

g. octanoate de 7-p-menthanyle ( cis/trans 70:30) 
10 P. &3. 105-1150/2,7 Pa 

m(CHCl 3 ) : 2929, 2858, 1724, 1453, 1232, 1172, 1106 cnr* 
RMN( 1 H, 360MHz) : ds-7 : 0,86(d, J=7Hz, 6H) ; 0,88(t, J=7Hz, 6H) ; 2,30(t, 
J=7Hz, 2H) ; 4,02(d, J=7Hz, 2H) 8 ppm. 

trans-7 : 2,30(t, J=7Hz, 2H) ; 3,88(d, J=7Hz, 2H) 8 ppm. 
15 RMN03Q : cis-7 : 174,0(s) ; 66,6(t) ; 43,0(d) ; 34,5(0 ; 33,9(d) ; 30,6(d) ; 

29,9(t) ; 29,2(0 ; 29,l(t) ; 26,5(0 ; 25,6(t) ; 25,l(t) ; 20,3(q) ; 14,0(q) 8 ppm. 

ttans-7 : 174,0(s) ; 69,5(0 ; 44,l(d) ; 37,5(d) ; 32,9(d) ; 31,7(t) ; 
22^(0 ; 19,8(q) ; 14,0(q) 8 ppm 
SM : cis-7 : 282(0, M+), 138(23), 123(17), 109(35), 95(100), 81(27). 
20 trans-7 : 282(0, M+), 138(27), 123(17), 109(22), 95(100), 81(35). 

h. octanoate de dec-9-enyle 
P.eb. 120-1210/27 Pa 

IR(CHCl3) : 2830, 2857 1725, 1466, 1171 cm' 1 
25 RMN( 1 H, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,30(18H) ; 1,61(4H) ; 2,04(large q, 
J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J=7Hz, 2H) ; 4,93(large d, 
J=llHz, 1H) ; 4,99(large d, J=17Hz, 1H) ; 5,80(m, 1H) 8 ppm 
RMN(«C) : 173,9(s) ; 139,l(d) ; 114,2(0 ; 64,4(t) ; 34,5(0 ; 33,8(0 ; 31,8(0 ; 
29,4(t); 29,3(0; 297(0; 29,1(0; 29,0(20; 28,8(0; 26,0(0; 25,1(0; 
30 22,7(t) ; 14,l(q) 8 ppm 

SM : 282(0, M+), 145(38), 109(38), 96(86), 82(89), 68(91), 55(100). 

L nonanpate de dec-9-enyle 

P. eb. (four aboules) 130-160o/2,7Pa 
35 m(CHa 3 ): cm' 1 

RMN( 1 H, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,20-1,45(20H) ; 1,61(4H) ; 2,04 
(large q, J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J=7Hz, 2H) ; 4,93(large 
d, J=HHz, 1H) ; 4,99(large d, J=17Hz, 1H) ; 5,80(m, 1H) 8 ppm 
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RMN03Q : 174,0(s) ; 139,l(d) ; 114,2(0 ; 64,4(0 ; 34,5(0 ; 33,8(0 ; 31,9(0 ; 

29,4(t); 29,3(0; 29,2(2t) ; 29,1(0; 29,0(0; 28,7(0; 26,0(0; 25,1(0; 

22,7(0 ;14,l(q) 8 ppm. 
SM : 296(0, M+), 159(27), 138(28), 96(100), 82(75), 68(73), 55(83). 

5 

j. decanoate de dec-9-envle 
P. eb. 144-145°/2,7 Pa 

HKCHCla) : 2929, 2856 1726, 1466, 1178 cm- 1 

RMNOH, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,30(22H) ; 1,61(4H) ; 2,04(large q, 
10 J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,05(t, J=7Hz, 2H) ; 4,93(large d, 

J=llHz, 1H) ; 4,98(large d, J=17Hz, 1H) ; 5,80(m, 1H) 8 ppm. 
RMN(13C) : 173,9(s) ; 139,l(d) ; 114,2(0 ; 64,4(0 ; 34,5(0 ; 33,8(0 ; *31,9(t) ; 

29,5(0 ; 29,3(0 ; 29,2(0 ; 29,1(0 ; 29,0(0 ; 28,7(0 ; 26,0(0 ; 25,1(0 ; 22,7(0 ; 

14,1 (q) 8 ppm. 

15 SM : 310(0, M + ), 138(33), 109(29), 96(100), 82(82), 68(98). 

k. und6canoate de dee-9-enyle 

P. €b. (four a bottles) 130-150°/20 Pa 
IR(CHC1 3 ) : cm-1 

20 RMN( 1 H / 360MHz): 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,20-1,45(24H) ; 1,61(4H) ; 

2,04 (large q, J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J=7Hz, 2H) ; 
4,93aarge d, J=llHz, 1H) ; 4,99(large d, J=17Hz, 1H) ; 5,8l(m, 1H) 
6 ppm. 

RMN("C) : 173,9(s) ; 139,l(d) ; 114,2(0 ; 64,4(0 ; 34,5(t) ; 33,8(0 ; 32,0(0 ; 
25 29,6(20 ; 29,4(20 ; 293(0 ; 29,1(0 ; 29,0(0 ; 28,8(0 ; 26,0(0 ; 25,1(0 ; 

22,7(0 ;14,l(q) 8 ppm. 
SM : 324(0, M+), 187(20), 138(43), 109(33), 96(100), 82(96), 68(89), 55(91). 

L dodecanoate de dec-9-enyle 
30 P.eb.l64-165°/4Pa 

nKCHCl 3 ) : 2928, 2856 1726, 1216 cm" 1 

RMNOH, 360MHz) : 0,89(t, J=7Hz, 3H) ; 1,28(26H) ; 1,62(4H) ; 2,04(large q, 
J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J=7Hz, 2H) ; 4,93(large d, 
J=llHz, 1H) ; 4,98(large d, J=17Hz, 1H) ; 5,80(m, 1H) 6 ppm 
35 RMN(13Q : 174,0(s) ; 139,2(d) ; 114,2(t) ; 64,4(0 ; 34,5(0 ; 33,8(0 ; 32,0(0 ; 

29,6(0 ; 29,5(0 ; 29,4(20 ; 293(0 ; 29,2(0 ; 29,l(2t) ; 28,9(0 ; 28,7(0 ; 
26,0(0 ; 25,1(0 ; 22,7(t) ; 14,l(q) 8 ppm. 

SM : 338(0, M+), 138(48), 109(35), 96(100), 82(96), 68(89), 55(98). 
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m. trid§canoate de dec-9-envle 

P. eb. (four a boules) 150-175°/13 Pa 
m(CHCl 3 ): cm- 1 

RMN(lH, 360MHz): 0,88(1, J=7Hz, 3H) ; 1,20-1,45(28H) ; 1,61(4H) ; 
5 2,04(large q, J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,05(t, J=7Hz, 2H) ; 

4,93(large d, J=llHz, 1H) ; 4,99(large d, J=17Hz, 1H) ; 5,81(m, 1H) 
5 ppm. 

RMN( 13 C) : 174,0(s); 139,l(d); 114,2(t); 64,4(t); 34,5(0; 33,8(0; 32,0(0; 
29,7(t) ; 29,5(0 ; 29,4(t) ; 29,3(0 ; 29,2(0 ; 29,l(t) ; 29,0ft) ; 28,7(t) ; 26,0(0 ; 
10 25,l(t) ; 22,7(t) ; 14,l(q) 8 ppm. 

SM : 352(0, M+), 138(52), 110(41), 96(99), 82(83), 68(93), 55(100). 

n. tetradecanoate de dee-9-enyle 
P. eb. (four a boules) 200-220°/4 Pa 
15 IR(CHC1 3 ): cm" 1 

RMN( 1 H, 360MHz) : 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,28(30H) ; 1,62(4H) ; 2,04aarge q, 
J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J=7Hz, 2H) ; 4,93(large d, 
J=llHz, 1H) ; 4,99(large d, J=17Hz, 1H) ; 5,81(m, 1H) 8 ppm. 
RMN( 13 C) : 174,0(s) ; 139,l(d) ; 114,2ft) ; 64,4(t) ; 34,5(t) ; 34,5(0 ; 33,8(t) ; 
20 32,0(t) ; 29,7(t) ; 29,5ft) ; 29,4(t) ; 29,3(20 ; 29,l(t) ; 29,0(t) ; 28,7(t) ; 

26,0(t) ; 25,l(t) ; 22,7(0 ; 14,1 (q) 6 ppm. 
SM : 366(0, M+), 138(52), 110(47), 96(100), 82(96), 55(96). 

o. pentadecanoate de dec-9-enyle 
25 P. eb. (four a boules) 175-210°/13 Pa 
m(CHCl 3 ): cm- 1 

RMN( 1 H, 360MHz): 0,88(t, J=7Hz, 3H) ; 1,20-1,45(32H) ; 1,62(4H) ; 

2,04(large q, J=7Hz, 2H) ; 2,29(t, J=7Hz, 2H) ; 4,06(t, J=7Hz, 2H) ; 

4,930arge d, J=HHz, 1H) ; 4,99(large d, J=17Hz, 1H) ; 5^1(m,. 1H) 
30 8 ppm. 

RMN( 13 C) : 174,0(s) ; 139,l(d) ; 114,2ft) ; 64,4(t) ; 34^(t) ; 33,8(t) ; 32,0(t) ; 

29,7(2t); 29,5(0; 29,4(0; 29^(0; 29^(0; 29,1(0; 29,0(0; 28,7(0; 

26,0(0 ; 25,l(t) ; 22,7(0 ; 14,1 (q) 8 ppm. 
SM : 380(0, M+), 138(50), 110(30), 96(100), 82(85), 68(79), 55(80). 

35 

p. hexadecanoate de dec-9-enyle 

RMN( 1 H, 360MHz) : 5,84(m, 1H) ; 4,95(m, 2H) ; 4,05(t, 2H) ; 3,73(q, 4H) ; 
2,31(t, 2H) ; 2,05(large q, 2H) ; l,61(m, 4H) ; l,2-l,4aarge m, 30H) ; 
0,89(m, 3H) 8 ppm. 
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RMN(13C) : 14,12(q) ; 18,44(q) ; 22,72(0 ; 25,06(0 ; 25,95(t) ; 28,68(0 ; 28,92(0 ; 
29,05(t); 29,21 (t); 29,30(0; 29,39(0; 29,51(0; 29,64(0; 29,71 (t) ; 
3i,95(t) ; 33,80(t) ; 34,45(t) ; 58,45(t) ; 64,41(t) ; 114,17(t) ; 139,16(d) ; 
174,07(s)8ppm. 
5 SM : 394(0, M+), 96(72), 83(70), 82(88), 55(100). 

q. hexadecanoate de 1-methylpentyle 

RMN(1H, 360MHz) : 4,90(m, 1H) ; 2,26(t, 2H) ; l,65(m, 4H) ; l,25-l,32(m, 
28H) ; l,20(d, 3H) ; 0,89(q, 6H) S ppm. 
10 RMN(«C) : 13,97(q) ; 14,00(q) ; 20,40(q) ; 22,56(0 ; 22,7(t) ; 25,l(t) ; 27,6(t) ; 

29,2(0 ; 29,3(0 ; 29,4(t) ; 29,5(0 ; 29,6(t) ; 29,7(t) ; 29,73(t) ; 31,97(t) ; 
34,83(0 ; 35,75(t) ; 70,74(d) ; 173,50(s) 8 ppm. 
SM : 84(100), 69(50), 57(70), 55(62), 43(98). 

15 r. hexadecanoate de 7-p-menthanvle 

RMNOH, 360MHz) : 0,80-0,95(m, 9H) ; l>2,0(large m, 37H) ; 2,32(t, 2H) ; 

3,88 et 4,02(d, 2H) 8 ppm. 
RMN(13C) : 14,09(0 ; 19,8(0 ; 20,2(0 ; 22,7(0 ; 25,12(0 ; 22,56(0 ; 26,44(0 ; 
29,10(0 ; 29,22(0 ; 29,30(0 ; 29,38(0 ; 29,51(0 ; 29,63(t) ; 29,71(0 ; 
20 29,92(0 ; 30,54(d) ; 31,97(0 ; 32,90(d) ; 33,90(d) ; 34,50(0 ; 37,50(d) ; 

42,98(d) ; 44,ll(d) ; 66,62(0 ; 69,50(0 ; 174,05(s) 8 ppm. 
SM : 93(70), 77(33), 69(100), 43(48), 41(92). 

s. hexadecanoate d'hexvle 
25 RMN( 1 H, 360MHz) : 4,02(t, 2H) ; 3,86(large q, 2H) ; 2,29(t, 2H) ; l,60(large m, 
4H) ; l,2-l,4(large m, 28H) ; 0,90(m, 6H) 8 ppm. 
RMN(«C) : 14,l(q) ; 13,97(q) ; 22,58(0 ; 22,74(0 ; 25,11(0 ; 25,68(0 ; 28,75(t) ; 
29,24(0 ; 29,34(0 ; 29,41(0 ; 29,54(0 ; 29,67(t) ; 29,72(0 ; 29,74(0 ; 
31,51(0 ; 32,00(0 ; 34,50(0 ; 58,42<t) ; 64,46(0 ; 174,07(s) 8 ppm. 
30 SM: 340(2, M+), 84(100), 57(55), 56(58), 43(80). 

t hexadecanoate de (Z)-hex-3-enyle 

RMN( 1 H, 360MHz) : 5,45(m, 1H) ; 5,26(m, 1H) ; 4(t, 2H) ; 3,42(s, 4H) ; 2,2- 
3,3(m, 8H) ; 2,0(m, 1H) ; l,6(m, 8H) ; l,2(large m, 30H) ; 0,8-l,0(m, 6H) 
35 8 ppm. 

RMN(13C) : 14,14(q) ; 14,24(q) ; 20,63(0 ; 22,73(0 ; 25,02(0 ; 25,59(0 ; 26,37(0 ; 
26,72(0 ; 26,82(0 ; 29,20(0 ; 29,32(0 ; 29,40(0 ; 29,51(0 ; 29,73(0 ; 
31,97(0 ; 34,39(0 ; 93,77(0 ; 123,83(d) ; 13430(d) ; 173,93(s) 8 ppm. 
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SM : 83(25), 82(100), 67(38), 55(27), 43(14). 

u. hexadecanoate de (EV3 t 7-dim6thyl-octa-2,6-di6nyle 

RMN(1H, 360MHz) : 0,87(t, 3H) ; l,26(m, 26H) ; l,6(s, 3H) ; l,68(s, 3H) ; 
5 l,70(s, 3H) ; 2,0-2,15(m, 4H) ; 2,30(t, 2H) ; 4,6(d, 2H) ; 5,09(t, 1H) ; 5,35(t, 

1H) 6 ppm. 

RMN(13C) : 14,12(q) ; 16,48(q) ; 17,69(q) ; 27,73(t) ; 25,08(0 ; 25,68(t) ; 26,38(0 ; 

29,22(t) ; 29,33(0 ; 29/41(0 ; 29,53(0 ; 29,67(0 ; 29,72(0 ; 31,99(0 ; 

34,45(0 ; 35,59(0 ; 61,19(0 ; 116,60(d) ; 123,85(d) ; 131,80(s) ; 142,06(s) ; 
10 173,91(s)8ppm. 

SM : 392(0, M+), 93(94), 69(100), 43(89), 41(70). 

Exemple 2 

15 

Preparation de di-esters 
Methode generale 

20 On a utilise la methode decrite dans l'Exemple 1, mais en employant la 
moitie des quantites molaires du dichlorure de diacyle correspond ant 
KCH 2 ) n [C(0)Cl]2, n=0 a 6]. 

Les di-esters suivants ont ete prepares selon cette methode generale : 

25 

a. oxalate de bis(dec-9-enyl) 

P. eb. (four a boules): 200°/40 Pa 

m(CHa 3 ) : 2930, 2860, 1770, 1740, 1460, 1312, 1175, 912 cm* 1 
RMN0H, 360MHz) : 1,25-1,45(20H) ; l,74(m, 4H) ; 2,04(large q, J=7Hz, 4H) ; 
30 4,28ft, J=7Hz, 4H) ; 4,93(large d, J=llHz, 2H) ; 4,99(large d, J=17Hz, 

2H) ; 5,80(m, 2H) 8 ppm. 
RMN("C) : 158,l(s) ; 139,0(d) ; 114,2(0 ; 67,1(0 ; 33,8(0 ; 29,3(0 ; 29,1(0 ; 

29,0(t) ; 28,9(t) ; 28,3(0 ; 25,7(t) 8 ppm. 
SM : 366(0, M+), 138(9), 109(13), 96(27), 83(55), 69(45), 55(100). 

35 

b. malonate de bis(dec-9-enyl) 

P. eb. (four a boules): 210°/40 Pa 

m(CHa 3 ) : 2940, 2862, 1740, 1465, 1336, 1276, 1155, 915 cnr* 
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RMN^H, 360MHz) : 1,25-1,45(20H) ; l,64(m, 4H) ; 2,04(large q, J=7Hz, 4H) ; 

3,37(s, 2H) ; 4,14(t, J=7Hz, 4H) ; 4 / 93(large d, J=llHz, 2H) ; 4,99 (large d, 

J=17Hz, 2H) ; 5,81 (m, 2H) 8 ppm. 
RMN(13C) : 166,6(s) ; 139,l(d) ; 114,2(t) ; 65,6(t) ; 41,7(t) ; 33,8(0 ; 29,4(t) ; 
5 29,2(0 ; 29,1(0 ; 28,9(t) ; 28,5(0 ; 25,8(0 8 ppm. 

SM : 380(0, M+), 138(25), 109(21), 105(42), 96(60), 83(100), 68(65), 55(95). 

c butanedioate de bis(dec-9-enyl) 

IR(CHC1 3 ) : 2935, 2860, 1735, 1460, 1160, 995, 910 curl 
10 RMN( 1 H, 360MHz) : 1,25-1,45(20H) ; l,63(m, 4H) ; 2,04(large q, J=7Hz, 4H) ; 

2,62(s, 4H) ; 4,08(t, J=7Hz, 4H) ; 4,93aarge d, J=llHz, 2H) ; 4,990arge d, 
J=17Hz, 2H) ; 5,81(m, 2H) 8 ppm. 
RMN( 13 C) : 172,3(s) ; 139,l(d) ; 114,2(t) ; 64,9(0 ; 33,8(t) ; 29,4(0 ; 29,3(0 ; 
29,2(0 ; 29,1(0 ; 28,9(0 ; 28,7(0 ; 25,9(0 8 ppm. 
15 SM : 394(0, M+), 138(10), 119(22), 101(60), 97(38), 83(100), 69(44), 55(76). 

d. pentanedioate de bis(dee-9-enyl) 

m(CHa 3 ) : 2940, 2880, 1740, 1464, 1180, 1000, 918 cm-1 

RMN( 1 H, 360MHz) : 1,25-1,45(20H) ; l,62(m, 4H); l,95(t, J=7, 7Hz, 2H) ; 
20 2,040arge q, J=7Hz, 4H) ; 2,37(t, J=7Hz, 4H) ; 4,06(t, J=7Hz, 4H) ; 

4,930arge d, J=HHz, 2H) ; 4,99(large d, J=17Hz, 2H) ; 5,81(m, 2H) 
8 ppm. 

RMN(13C): 173,0(s); 139,l(d); 114,2(0; 64,6(t); 33,8(0; 33,4(0; 29,4(0; 
29,2(0 ; 29,1(0 ; 28,9(0 ; 28,7(t) ; 25,9(0 8 ppm. 
25 SM : 408(0, M + ), 115(100), 97(14), 87(20), 83(26), 69(19), 55(39). 

e. hexanedioate de bis(dec-9-envl) 

IR(CHCl3) : 2942, 2864, 1740, 1466, 1180, 1000, 918 cm-1 

RMN(lH, 360MHz) : 1,25-1,45(20H) ; 1,55-1,75(8H) ; 2,04(large q, J=7Hz, 4H) ; 
30 2,32(m, 4H) ; 4,06(t, J=7Hz, 4H) ; 4,93(large d, J=HHz, 2H) ; 4,99aarge 

d, J=17Hz, 2H) ; 5,81 (m, 2H) 8 ppm. 
RMN(13C): 173,4(s); 139,l(d); 114,2(0; 64,5(t); 34,0(t); 33,8(0; 29,4(0; 

29,2(0 ; 29,0(0 ; 28,9(0 ; 28,7(0 ; 25,9(0 ; 24,5(0 8 ppm. 
SM : 422(0, M + ), 129(90), 111(64), 101(31), 95(23), 83(60), 67(41), 55(100). 

35 

£ oxalate de (E,EHris(3ynlimemvRK*a-2,6-dienyl) 
m(CHCl 3 ) : 2929, 1740, 1449, 1378, 1302, 1168 cm-1 
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RMN( 1 H, 360MHz) : l,60(s, 6H) ; l,68(s, 6H) ; l,75(s, 6H) ; 2,09(8H) ; 4,80(d, 
J=7Hz, 4H) ; 5,07(m, 2H) ; 5,41(large t, J=7Hz, 2H) 8 ppm. 

RMN(13C) : 158,0(5) ; 1443(s) ; 132,0(s) ; 123,6(d) 116,9(d) ; 63,8(t) ; 39,6(0 ; 
26,2(1) ; 25,7(q) ; 17,7(q) ; 16,6(q) 5 ppm. 
5 SM : 362(0, M+), 135(7), 93(20), 81(29), 69(100). 

g. malonate de (E.E)-bis(3.7-dim&hyl-octa-2.6-dienyl) 
IR(CHa 3 ) : 2930, 1728, 1447, 1379, 1278, 1149, 983 cnr* 
RMNOH, 360MHz) : l,60(s, 6H) ; l,69(s, 6H) ; l,71(s, 6H) ; 2,08(8H) ; 338(s, 
10 2H) ; 4,65(d, J=7Hz, 4H) ; 5,08(111, 2H) ; 5^4 (large t, J=7Hz, 2H) 8 ppm. 

RMN(13C) : 166,6(s) ; 142,9(s) ; 131,9(s) ; 123,7(d) ; 1173(d) ; 62,4(0 ; 41,7(t) ; 

39,6(0 ; 26,4(t) ; 25,7(q) ; 17,7(q) ; 163(q) 8 ppm. 
SM : 376(0, M + ), 136(17), 121(15), 93(39), 81(33), 69(100). 

15 h. butanedioate de (E,E)-bis(3.7-dim&hyl-orta-2,6-dienyl) 
rR(CHCl 3 ) : 2930, 1729, 1446, 1384, 1231, 1162 cnr* 

RMN(lH, 360MHz) : l,61(s, 6H) ; l,69(s, 6H) ; l,70(s, 6H) ; 2/»8(8H) ; 2,64(s, 

4H) ; 4,62(d, J=7Hz, 4H) ; 5,08(m, 2H) ; 534(large t, J=7Hz, 2H) 8 ppm. 
RMN(13C) : 172,3(s) ; 1423(s) ; 1313(s) ; 1233(d) ; 1183(d) ; 61,7(t) ; 39,6(t) ; 
20 29,3(t) ; 26,4(0 ; 25,7(q) ; 17,7(q) ; 163(q) 8 ppm. 

SM : 390(0, M+), 136(17), 121(19), 93(62), 81(27), 69(100). 

L pentanedioate de (E.E)-bis(37-dim^thyl-octa-2,6-dienyl) 
m(CHCl 3 ) : 2930, 1727, 1450, 1232, 1176 crrr* 
25 RMN('H, 360MHz) : 1,61(5, 6H) ; l,68(s, 6H) ; l,70(s, 6H) ; l,96(m, 2H) ; 

2,07(8H) ; 2,37(t, J=7Hz, 4H) ; 439(d, J=7Hz, 4H) ; 5,08(m, 2H) ; 
533(large t, J=7Hz, 2H) 8 ppm. 
RMN(13C) : 172,9(s) ; 142^(s) ; 1313(s) ; 1233(d) ; 118,4(d) ; 61,4(0 ; 39,6(0 ; 
33,4(0 ; 263(0 ; 25,7(q) ; 203(0 ; 17,7(q) ; 163(q) 6 ppm. 
30 SM : 404(0, M+), 136(20), 121(18), 93(55), 81(48), 69(100). 

j. hexanedioate de (E,E)-bis(3.7-dim6thyl-octa-2^-di^nyl) 
IR(CHC1 3 ) : 2931, 1727, 1446, 1384, 1233, 1174 cm-l 

RMN( 1 H, 360MHz) : l,60(s, 6H) ; 1,68(4H) ; l,68(s, 6H) ; 1,70(6H) ; 2,07(8H) ; 
35 233(4H) ; 439(d, J=7Hz, 4H) ; 5,08(m, 2H) ; 533(large t, J=7Hz, 2H) 

8 ppm. 

RMN("C) : 173,3(s) ; 142^(s) ; 1313(s) ; 1233(d) ; 118,4(d) ; 613(0 ; 393(0 ; 

34,0(0 ; 26,4(0 ; 25,7(q) ; 243(0 ; 17,7(q) ; 163(q) 8 ppm 
SM : 418(0, M + ), 135(15), 121(15), 93(52), 81(32), 69(100). 
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Exemple 3 

Preparation d'&iol-esters 

5 Methode generate 

Dans un ballon tricol de 500 ml, sous argon, on a place 0,162 mole de 
l'aldehyde de formule 




10 

approprie, 2,5 g (26 mmole) d' acetate de potassium anydre, 34,45 g (0,34 mole) 
de triethylamine et 250 ml d'anhydride acetique. On a chauffe 6 h k 120 p , 
refroidit k temperature ambiante, verse sur glace, extrait 3 fois k lather de 
petrole 30-50°, lav6 6 fois avec 100 ml de NaHC03 sature, puis k Yean jusqu^ 
15 neutrality On a seche sur Na2S04, filtre, concentre sous vide et distilie sur 
colonne Vigreux pour obtenir T6nolac6tate correspondant k l'aldehyde de 
depart, sous forme d'un melange d'isomferes E et Z. Ces derniers ont ensuite 
£t£ s^par^s par chromatographie preparative en phase gazeuse. 
Lorsqu'on est parti d'une cetone de formule 

20 




on a suivi ime methode analogue a celle decrite par T. Taapken et al., J. 
Chem. Soc. Perkin Trans. I, 1994, 1439, en dissolvant la cetone dans 
25 Tanhydride acetique et traitant avec Tacide p-tolu&nesulfonique en tant que 
catalyseur, en 61iminant l'acide acetique forme, pour obtenir l'£nolac£tate 
correspondant 

Les enolacetates ainsi prepares sont ensuite transform^s en 6nol-esters de 
formule (I) en procedant comme suit . 

30 Dans un ballon tricol de 500 ml sous argon, on a charge 0,05 mole 
d'enolacetate et 75 ml de tetrahydrofurane absolu. On a refroidit k -60/-70 0 
(bain neige carbonique/ac6tone) et introduit goutte k goutte une solution de 
6,16 g (0,055 mole) de t-BuOK dans 60 ml de THF absolu (ieg£rement 
exothermique, le melange reactionnel devient jaune intense). On a laisse 

35 agiter 1 h k -70° et ajoute goutte k goutte 0,055 mole de chlorure d'acyle 
approprie en solution dans 25 ml de THF absolu. Aprfcs 2 h k -70°, on a retire 
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le bain de refroidissement et ajoute rapidement 60 ml de solution saturee de 
NaHC03 (la temperature monte rapidement a -10?). On a extrait 2 fois a 
Tether sulfurique, lave une fois a NaHCOa sature, une fois a l'eau saturee de 
sel, seche (Na2S04) et concentre sous vide. Le produit est alors purifie par 
5 chromatographie flash (diametre colonne = 9 cm, hexane/ether 98:2) et, apres 
reunion des fractions interessantes, concentre a sec sous vide absolu. 
Selon cette methode on a prepare les enol-acetates et enol-esters suivants : 

a. acetate de 2-(4-tert-butylbenzyl)-l-propenyle 
10 Isomere (Z) 

RMN^H, 360MHz, CDa 3 > : l/32(s, 9H) ; l,59(s, 3H) ; 2,16(s, 3H) ; 3,43(s, 2H) ; 

6,99(large.s, 1H) ; 7,10(d, J=8, 2H) ; 7,31(d, J=8, 2H) 8 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDC1 3 ) : 17,4(q) ; 20,8(q) ; 31,4(q) ; 31,4(q) ; 31,4(q) ; 35,3(t) ; 
125,3(d) ; 125,3(d) ; 128,3(d) ; 128,3(d) ; 130,5(d) ; 34,4(s) ; 121,2(s) ; 
15 136,0(s);149,0(s);168,3(s)8ppm. 

SM : 246(13, M + ); m/e, 204(17), 189(73), 171(7), 159(8), 147(31), 129(33), 
119(100), 105(9), 91(40), 77(8), 71(7), 57(60), 43(64). 

Isomere (E) 

20 RMN(1H, 360MHz, CDCI3) : l,32(s, 9H) ; l,62(s, 3H) ; 2,15(s, 3H) ; 3,24(s, 2H) ; 

7,05(large s, 1H) ; 7,12(d, J=8, 2H) ; 7^1(d, J=8, 2H) 8 ppm. 
FMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 13,6(q) ; 20,8(q) ; 31/4(q) ; 31,4(q) ; 31,4(q) ; 39M) ) 

125.3(d) ; 125,3(d) ; 128,4(d) ; 128,4(d) ; 131,2(d) ; 34,4(s) ; 121,4(s) ; 

135,9(s) ; 149,2(s) ; 168,3(s) 8 ppm. 
25 SM : 246(12, M+); m/e, 204(41), 189(100), 171(3), 159(7), 147(42), 131(21), 

119(57), 105(9), 91(32), 77(6), 71(8), 57(45), 43(58). 

h, acetate de 3J-dimethyl-1.6-octadienyle 

Les caracteres analytiques de ce compose etaient identiques a ceux publies 
30 dans la litterature (voir, D.P. Simmons et aL, ref. citee). 

c octanoate de 37-dimethyl-l,6-octadienyle 
Isomere (Z) 

RMN0H, 360MHz, CDa 3 ) : 0,89(t, J=7, 3H) ; 0,99(d, J=7, 3H) ; l,30(m, 10H) ; 
35 l,59(s, 3H) ; l,68(s, 3H) ; l,94(m, 2H) ; 2,39(t, J=7, 2H) ; 2,68(m, 1H) ; 

4,67(dd, J 1= 6, J 2 =10, 1H) ; 5,10(m, 1H) ; 7,00(d / J=6, 1H) 8 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 14,l(q) ; 17,6(q) ; 20,9(q) ; 25,7(q) ; 22,6(t) ; 24,8(t) ; 
25,9(t); 28,9(t); 29,0(0; 31,7(t); 34,2(t) ; 37,4(t) ; 29,4(d); 120,l(d); 
124,5(d) ; 133,1 (d) ; 131,3(s) ; 171,0(s) 8 ppm. 
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SM : 280(0, M+); m/e, 198(1), 182(2), 154(8), 136(35), 127(100), 121(30), 109(20), 
93(12), 82(17), 69(23), 57(96), 41(32). 

Isomere (E) 

RMNOH, 360MHz, CDC1 3 ) : 0,89(t, J=7, 3H) ; l,02(d, J=7, 3H) ; U0(m, 10H) ; 

l,59(s, 3H) ; l,68(s, 3H) ; l,96(m, 2H) ; 2,15(m, 1H) ; 2,36(t, J=7, 2H) ; 

5,07(m, 1H) ; 5,29(dd, Ji=8, J 2 =12, 1H) ; 7,08(d, J=12, 1H) 8 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 14,l(q) ; 17,7(q) ; 20,9(q) ; 25,7(q) ; 22,6(t) ; 24,7(t) ; 

25,7(t) ; 28,9(t) ; 29,l(t) ; 31,6(t) ; 34,l(t) ; 37,2(t) ; 32,0(d) ; 120,4(d) ; 

1243(d) ; 134,6(d) ; 131,5(s) ; 171,2(s) 8 ppm. 
SM : 280(0, M+); m/e, 198(1), 185(1), 154(7), 136(32), 127(93), 121(26), 109(19), 

93(11), 82(15), 69(23), 57(100), 41(32). 

d. acetate de 2-m&hyl-l-undec£nyle 
Isomere (Z) 

RMN( 1 H, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 3H) ; l,27(m, 12H) ; l,39(m, 2H) ; 

l,63(divise s, 3H) ; 2,ll(m, 2H) ; 2,13(s, 3H) ; 6,83(large s, 1H) 8 ppm. 
RMN(«C, 90MHz, CDCI3) : 14,l(q) ; 17,4(q) ; 20,7(q) ; 22,7(t) ; 27,0(t) ; 29,3- 

29,6(t) ; 29,3-29,6(0 ; 29>29,6(t) ; 29,3-29,6(1) ; 29,3-29,6(t) ; 31,9(t) ; 

120,0(d) ; 122^(s) ; 168,3(s) 8 ppm. 
SM : 226(3, M+); m/e, 184(33), 166(1), 141(2), 124(3), 110(6), 95(14), 82(15), 

71(100), 57(13), 43(50). 

Isomere (E) 

RMNOH, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 3H) ; 1^7(m, 12H) ; l/40(m, 2H) ; 

l,66(divise s, 3H) ; l,95(m, 2H) ; 2,13(s, 3H) ; 6,88(large s, 1H) 8 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 13,6(q) ; 14,l(q) ; 20Mq) ; 22,7(t) ; 27,6(t) ; 29,2(t) ; 

29,3(t) ; 29,5(t) ; 29,6(0 ; 31,9(t) ; 33,9(t) ; 130,2(d) ; 122,0(s) ; 168,3(s) 

Sppm. 

SM: 226(2, M+); m/e, 184(25), 166(1), 141(2), 123(3), 110(5), 95(12), 81(18), 
71(100), 58(9), 43(40). 

e. octanoate de 2-methvl-l-und6cenyle 
Isomere (Z) 

RMNOH, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 6H) ; l,27(m, 22H) ; 1^9(m, 2H) ; 
l,52(divise s, 3H) ; 2,10(t, J=7, 2H) ; 2,37(t, J=7, 2H) ; 6,85(large s, 1H) 
Sppm. 
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RMN03C, 90MHz, CDC1 3 ) : 14,0(q) ; 14,l(q) ; 17,4(q) ; 22,6(0 ; 22,7(0 ; 24,9(0 ; 
27,l(t) ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 
28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 31,7(0 ; 31,9(0 ; 34,2(0 ; 129,9(d) ; 122,2(s) ; 
171,1 (s) 8 ppm. 

5 SM : 310(0, M+); m/e, 184(10), 127(85), 109(10), 95(6), 81(10), 71(25), 57(100), 
43(10). 

Isomere (E) 

RMNOH, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 6H) ; l,27(m, 22H) ; l,40(m, 2H) ; 
10 l,67(divise s, 3H) ; l,95(t, J=7, 2H) ; 2,39(t, J=7, 2H) ; 6^9(large s, 1H) 

8 ppm. 

RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 13,6(q) ; 14,0(q) ; 14,l(q) ; 22,6(0 ; 22,7(0 ; 24,9(0 ; 

27,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 28,9-29,6(0 ; 

28,9-29,6(0 ; 31,7(0 ; 31,9(0 ; 34,0(0 ; 34,2(0 ; 130,l(d) ; 121,9(s) ; 171,l(s) 
15 8 ppm. 

SM : 310(0, M+); m/e, 184(10), 127(87), 109(10), 97(7), 81(13), 71(28), 57(100), 

43(9). 

£ acetate de 1-undecenyle 
20 Isomere (Z) 

RMNOH, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 3H) ; l,28(m, 12H) ; 1^7(m, 2H) ; 

2,12(m, 2H) ; 2,14(s, 3H) ; 4,87(dt, Ji=J 2 =6, 1H) ; 6,99(d, J=6, 1H) 8 ppm. 
RMN(«C, 90MHz, CDCI3) : 14,l(q) ; 20,8(q) ; 22,7(0 ; 24,4(0 ; 29,2-29,6(0 ; 
29,2-29,6(0 ; 29,2-29,6(0 ; 29,2-29,6(0 ; 29,2-29,6(0 ; 31,9(0 ; 114,4(d) ; 
25 134,0(d) ; 168,2(s) 8 ppm. 

SM : 212(0, M+); m/e, 170(1), 152(3), 124(5), 110(6), 96(26), 82(34), 68(18), 
57(33), 43(100). 

Isomere (E) 

30 RMN(1H, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 3H) ; l,27(m, 12H) ; 1^7(m, 2H) ; 

l,99(q, J=7, 2H) ; 2,ll(s, 3H) ; 5,41(dt, Ji=7, J 2 =12, 1H) ; 7,06(d, J=12, 1H) 
8 ppm. 

RMN(»C, 90MHz, CDCI3) : 14,l(q) ; 20,7(q) ; 22,7(t) ; 27,3(0 ; 29,1-29,6(0; 

29,1-29,6(0; 29,1-29,6(0 ; 29,1-29,6(0; 29,1-29,6(0 ; 31,9(0 ; 115,l(d) ; 
35 135,4(d) ; 168,3(s) 8 ppm. 

SM : 212(0, M+); m/e, 170(1), 152(4), 124(7), 110(8), 96(34), 82(41), 68(19), 

57(39), 43(100). 



Printed from Mimosa 02/04/04 10:04:32 Page: 24 



WO 95/04809 



PCT/IB94/00228 



g. acetate de 3-memvl-5-phenyl-l-pentenvle 
Isomere (Z) 

RMNOH, 360MHz, CDCI3) : l,02(d, J=7, 3H); l,54(m, 1H) ; l,69(m, 1H) ; 
2,10(s, 3H) ; 2,48-2,78(01, 3H) ; 4,72(dd, Ji=6, J 2 =10, 1H) ; 7,03(d, J=6, 
5 1H) ; 7,17(m, 3H) ; 7,26(m, 2H) 8 ppm. 

RMN(«C, 90MHz, CDCI3) : 20,7(q) ; 21.0(q) ; 33,7(t) ; 38,9(t) ; 29,2(d) ; 
119,8(d) ; 125,6(d) ; 128,2(d) ; 128,2(d) ; 128,4(d) ; 128,4(d) ; 133,4(d) ; 
142,5(s);168,l(s)8ppm. 
SM : 218(1, M+); m/e, 176(3), 158(39), 143(27), 131(10), 117(6), 104(16), 91(45), 
10 71(43), 65(13), 51(7), 43(100). 

Isomere (E) 

RMN( 1 H, 360MHz, CDCI3) : l,06(d, J=7, 3H) ; l,62(m, 2H) ; 2,12(s, 3H) ; 
2,18(m, 1H) ; 2,60(m, 2H) ; 5,33(dd, Ji=9, J 2 =13, 1H) ; 7,09(d, J=13, 1H) ; 
15 7,17(m, 3H) ; 7,27(m, 2H) 8 ppm. 

RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 20,7(q) ; 21.0(q) ; 33,5(t) ; 38,8(t) ; 32,l(d) ; 
1203(d) ; 125,7(d) ; 1283(d) ; 128,3(d) ; 128,4(d) ; 128,4(d) ; 134,9(d) ; 
1423(s) ; 1683(s) 8 ppm. 
SM : 218(1, M+); m/e, 176(4), 158(34), 143(25), 131(9), 117(5), 104(16), 91(44), 
20 71(48), 65(12), 51(6), 43(100). 

h. octanoate de 3-methyl-5-phenvl-l-pentenvle 
Isomere (Z) 

RMN( 1 H, 360MHz, CDCI3) : 0,89(t, J=7, 3H) ; l,02(d, J=7, 3H) ; 130(m, 8H) ; 
25 l,49-l,76(m, 4H) ; 236(t, J=7, 2H) ; 2,48-2,78(m, 3H) ; 4,72(dd, Ji=7, 

J 2 =10, 1H) ; 7,05(d, J=7, 1H) ; 7,17(m, 3H) ; 7,26(m, 2H) 8 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 14,l(q) ; 21.0(q) ; 22,6(t) ; 24,7(t) ; 28,9(t) ; 29,0(t) ; 
31,7(t) ; 33,7(t) ; 34,l(t) ; 38,9(t) ; 293(d) ; 119,7(d) ; 125,6(d) ; 128,2(d) ; 
128,2(d) ; 128,4(d) ; 1284(d) ; 133,4(d) ; 142,5(s) ; 171,0(s) 8 ppm. 
30 SM : 308(0, M+); m/e, 176(8), 158(78), 143(18), 127(100), 104(36), 91(51), 71(10), 
57(71), 43(14). 

Isomere (E) 

RMN( 1 H, 360MHz, CDCI3) : 0,89(1, J=7, 3H) ; l,07(d, J=7, 3H) ; 130(m, 8H) ; 
35 l,65(m, 4H) ; 2,18(m, 1H) ; 2^7(t, J=7, 2H) ; 2,60(m, 2H) ; 533(dd, Ji=8, 

J 2 =12, 1H) ; 7,10(d, J=12, 1H) ; 7,17(m, 3H) ; 7,27(m, 2H) 8 ppm. 
RMN( 1 3C, 90MHz, CDCI3) : 14,l(q) ; 21.0(q) ; 22,6(t) ; 24,7(0 ; 28,9(t) ; 29,0(t) ; 
31,6(t) ; 33,6(0 ; 34,l(t) ; 38,9(t) ; 32,l(d) ; 120,l(d) ; 125,7(d) ; 1283(d) ; 
1283(d) ; 128,4(d) ; 128,4(d) ; 135,0(d) ; 142,54(s) ; 171,l(s) 8 ppm. 
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SM : 308(0, M+); m/e, 198(1), 176(10), 158(66), 143(20), 127(95), 104(34), 91(56), 
71(13), 57(100), 43(20). 

L 3-acetoxv-2-pentvl-2^clopentene-l-acetate de methyle 
5 RMNOH, 360MHz, CDC1 3 ) : 0,88(t, J=7, 3H) ; l,28(m, 5H) ; l,41(m, 1H) ; 

l,61(m, 1H) ; l,79(m, 1H) ; 2,14(s, 3H) ; 2,03-2^6(m, 3H) ; 2,46(m, 2H) ; 
2,56(dd, h=4, J 2 =15, 1H) ; 3,04(m, 1H) ; 3,68(s, 3H) 8 ppm. 
RMN("C, 90MHz, CDCI3) : 14,0(q) ; 20,7(q) ; 51,5(q) ; 22,4(t) ; 24,5(0 ; 26,8(0 ; 
27,2(t) ; 29,6(0 ; 31,7(t) ; 38,6(t) ; 39,7(d) ; 128,3(s) ; 145,4(s) ; 168,5(s) ; 
10 173,2(s) 8 ppm. 

SM : 268(1, M+); m/e, 226(10), 208(2), 195(3), 169(3), 153(100), 137(4), 123(3), 
109(10), 97(35), 83(10), 67(9), 55(8), 43(31). 

j. 3-octanovloxy-2-pentyl-l-cydopentene-l-acetate de methyle 
15 RMNOH, 360MHz, CDCI3) : 0,88(t, J=7, 3H) ; 0,89(t, J=7, 3H) ; l,30(m, 14H) ; 

1,53-1,72(01, 3H) ; l,79(m, 1H) ; 2,08(m, 1H) ; 2,19(m, 2H) ; 2,31-2,51(01, 
4H) ; 2,57(dd, Ji=4, J 2 =15, 1H) ; 3,05(m, 1H) ; 3,68(s, 3H) 8 ppm. 
RMN(13C, 90MHz, CDCI3) : 14,0(q) ; 14,l(q) ; 51,5(q) ; 22,4(0 ; 22,6(0 ; 24,5(0 ; 
25,0(0 ; 26,8(0 ; 27,1(0 ; 28,9(0 ; 29,1(0 ; 29,6(0"; 31,7(t) ; 31,7(0 ; 34,2(0 ; 
20 38,6(0 ; 39,6(d) ; 128,2(s) ; 145,3(s) ; 171,5(s) ; 173,3(s) 8 ppm. 

SM : 352(0, M+); m/e, 279(2), 226(92), 208(3), 194(4), 169(4), 153(100), 127(12), 
109(7), 97(6), 81(5), 67(5), 57(22), 43(10). 



25 Exemple 4 

Essai sur textiles 

Plusieurs tests ont 6te executes sur des textiles, dans des conditions variees, 
30 ces textiles ayant et£ traites selon la methode generale suivante. 

Methode generale de traitement des textiles 

Une serviette eponge standard de 32 g a ete placee dans un recipient Linitest ® 
35 (origine : Hanau, Allemagne) contenant 1,3 g d'une base standard de 
detergent en poudre comprenant 1% en poids de lipase (Lipolase ® 100T ; 
origine : Novo Nordisk, Danemark) et 260 ml d'eau. La serviette a ete lavee 
pendant 30 min a 40°. Elle a ensuite et£ sortie du recipient et rincee a l'aide de 
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3x200 ml d'eau. Par la suite on l'a immerg6e pendant 5min dans 200 ml 
d'eau contenant 0,6 g d'une base d'adoucissant textile qui comprenait un 
certain pourcentage en poids, compris entre 0,05 et 1%, de compost (I) selon 
l'invention ou, le cas 6ch6ant, de l'alcool, aldehyde ou c£tone correspondents. 
5 La serviette a alors 6t6 essor^e sans avoir 6t6 rinc^e et s6ch6e sur une corde k 
lirige. 

Cette m^thode 6quivaut k un lavage dans une vraie machine k laver de 5 kg 
de linge dans environ 20 1 d'eau, avec un ringage de 4x20 1 d'eau, 
Tadoucissant 6tant appliqu6 dans la derntere eau de ringage. 
10 La base adoudissante textile utilise avait la composition suivante : 



Ingredients 


% en poids 


Arquad 2 HT D (75%) 


5,00 


Formalin (40%) 


0,20 


Eau demineralisee 


94,69 


Colorant 2 > 


0,11 


Total 


100,00 



20 1) oiigine : Akzo, Hollande 

2) Colanyl Blau AR/sol. k 10% ; origine : Hoechst, Allemagne 

Dans deux essais s6par6s, des serviettes Sponge ont &t£ traitees selon cette 
25 m6thode g£n6rale, en utilisant en tant qu'additif de l'adoucissant textile 
respectivement de l'hexad6canoate de d6c-9-6nyle (1% en poids) dans l'essai A 
et d6c-9-£n-l-ol (1% en poids) dans l'essai B. 

Les deux serviettes ont £t£ soumises pour Evaluation k un test k 1'aveugle 
24 h aprfcs avoir 6t6 sorties de Tappareil linitest Le panel devaluation 6tait 

30 constitu6 par huit personnes, auxquelles on avait fourni au depart une 
mouillette qui avait 6t6 tremp6e dans du dec-9-6n-l-ol afin de les familiariser 
avec l'odeur de ce compost. Le panel devait par la suite sentir les deux 
serviettes susmentionnees et indiquer s'ils pouvaient identifier dans Tune 
ou 1'autre des serviettes l'odeur du d6c-9-6n-l-ol. Cinq des huit membres du 

35 panel ont reconnu l'odeur de cet alcool dans la serviette traitEe dans l'essai A 
et indiqu£ qu'elle 6tait tr6s puissante, alors que seul im de ceux-ci a reconnu 
la meme odeur sur la serviette traitee dans l'essai B. 
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Une Evaluation supplemental^ des deux serviettes effectuEe par le meme 
panel, dans des conditions identiques, 24 h plus tard, c'est-k-dire 48 h aprEs 
que les serviettes aient EtE sorties de i'appareil Linitest®, a rEvElE qu'aucun 
des membres du panel ne pouvait identifier l'odeur du dEc-9-En-l-ol sur la 
5 serviette de 1'essai B, alors que six d'entre eux l'ont identifiEe sans hesitation 
sur la serviette sortie de 1'essai A. 

Des rEsultats similaires ont EtE obtenus lorsque les deux composes 
susmentionnEs Etaient presents dans 1'adoucissant textile k raison de 0,5% en 
poids. 

10 

Exemple 5 

Essai sur textiles 

15 Neuf serviettes Sponge standard (32 g chacune), numErotEes de 1 k 9, ont EtE 
traitEes sEparEment et de fagon identique comme il est dEcrit dans 
rExemple4, le seul ElEment changeant Etant l'additif incorporE dans 
1'adoucissant textile (a. 1% en poids) et dEcrit dans le Tableau 1 ci-aprEs. 

20 TABLEAU 1 



SKKVlETTii 


ADDITTF DE L'ADOUCISSANT 


1 


dec-9-en-l-ol 


2 


octanoate de dec-9-enyle 


3 


nonanoate de dec-9-enyle 


4 


decanoate de dec-9-enyle. 


5 


undecanoate de dec-9-^nyle 


6 


dodecanoate de dec-9-enyle 


7 


tridecanoate de dec-9-enyle 


8 


tetradecanoate de dec-9-enyle 


9 


pentadecanoate de d6c-9-enyle 



24 H aprEs avoir EtE enlevEes des machines Linitest®, les neuf serviettes 
Sponge ont EtE soumises pour Evaluation k Taveugle k un panel constituE de 
25 dix personnes, lesquelles, aprEs avoir senti le dEc-9-En-l-ol sur une 
mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient Todeur de cet alcool sur 
une ou plusieurs serviettes. Le rEsultat de cette Evaluation est rEsumE dans le 
Tableau 2 ci-aprEs (seules les identifications catEgoriques ont EtE prises en 
considEration) : 
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TABLEAU 2 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 
reconnu l'odeur 


1 


0 1 


2 


10 


3 


8 


4 | 


3 


5 


6 


6 


10 


7 


8 


8 


7 


9 


9 



Dans un test similaire effectu6 48 h aprfes avoir enlev6 les serviettes des 
5 machines Linitest ®, les membres du panel 6taient toujours unanimes en ce 
qui Concemait la serviette 1, c'est-a^-dire qu'ils ne pouvaient pas sentir l'odeur 
du d6c-9-6n-l-ol sur cette serviette, alors qu'une majority d'entre eux la 
jtigeait toujours trfes intense sur toutes les autres serviettes. 

10 Exemple 6 

Essai sur textiles 

Six serviettes Sponge standard (32 g chacune), num6rot6es de 1 k 6, ont 6t6 
15 trait6es s£par£ment et de fagon identique comme il est d£crit dans 
rExemple4, le seul 616ment changeant 6tant Tadditif incorport (h 1% en 
poids) dans l'adoucissant textile et d6crit dans le Tableau 3 ci-apr£s : 

TABLEAU 3 

20 



SERVIETTE 


ADDITIF DE L'ADOUCISSANT 


1 


dec-9-en-l-ol 


2 


oxalate de bis(dec-9-enyl) 


3 


malonate de bis(dec-9-enyl) 


4 


butanedioate de bis(dec-9-enyl) 


5 


pentanedioate de bis(dec-9-enyl) 


6 


hexanedioate de bis(dee-9-enyl) 



Printed from Mimosa 02/04/04 10:04:35 Page: 29 



WO 95/04809 



28 " 

24 H aprfcs avoir 6t6 enlevSes des machines Linitest®, les six serviettes 
sponge ont 6t6 soumises pour Evaluation k l'aveugle k un panel constitu6 de 
dix personnes, lesquelles, apr6s avoir senti le d6c-9-6n-l-ol sur une 
5 mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient 1'odeur de cet alcool sur 
une ou plusieurs serviettes. Le r&ultat de cette Evaluation est r&um6 dans le 
Tableau 4 ci-apr&s (seules les identifications catEgoriques ont 6tE prises en 
consideration) : 

10 

TABLEAU 4 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu l'odeur apres 24 h 


1 


0 


2 


10 


3 


6 


4 


8 


5 


9 


6 


7 



Le meme test, effectuE 48 h aprts avoir sorti les serviettes des machines 
15 Linitest ®, a produit les r&ultats rEsumEs dans le Tableau 5 ci-aprfes : 



TABLEAU 5 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu 1'odeur apres 48 h 


1 


0 


2 


10 


3 


7 


4 


6 


5 


8 


6 


7 
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Exemple 7 

Essai sur textiles 

5 Six serviettes Sponge standard (32 g chacune), numErotEes de 1 k 6, ont 6t6 
traitEes s6par6ment et de fagon identique cpmme il est dEcrit dans 
l'Exemple 4. Le contenu en lipase du detergent Etait maintenant de 3% en 
poids et la quantity d'adoucissant ajoutE k la dernifere eau de ringage Etait 
maintenant de 1,2 g. L'additif incorporE (k 1% en poids) dans 1'adoucissant 

10 textile dans chaque cas est inscrit au Tableau 6 suivant : 

TABLEAU 6 



SERVIETTE 


ADDITIF DE L'ADOUCISSANT 


1 


(E^y^lim^thyl-octa^e-di&i-l-ol 


2 


oxalate de (E,E>-bis(3;7-<iim6thyl- 




octa-2,6-di6nyl) 


3 


malonate de (E,E)-bis(37-dim6thyl- 




octa-2,6-di6nyl) 


4 


butanedioate de (E,E)-bis(3,7- 




dim6thyl-octa-2,6-di6nyl) 


5 


pentanedioate de (E,E)-bis(3,7- 




dim6thyl-octa-2,6-di6nyl) 


6 


hexanedioate de (E,E)-bis(3,7- 




dim6thyl-octa-2,6-di6nyl) 



15 

24 H apr&s avoir Ete enlevEes des machines Linitest®, les six serviettes 
Sponge ont 6t6 soumises pour Evaluation k l'aveugle k un panel constitu^ de 
dix personnes, lesquelles, apr&s avoir senti le (E)-3,7-*iim6thylK>cta-2,6-cttdn-l- 
20 ol sur une mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient Todeur de 
cet alcool sur une ou plusieurs serviettes. Le r6sultat de cette Evaluation est 
rEsumE dans le Tableau 7 ci-apr&s (seules les identifications catEgoriques ont 
£t£ prises en consideration) : 

25 
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TABLEAU 7 



SUKVIHTTU 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu l'odeur 


1 


2 


2 


7 


3 


7 


4 


9 


5 


7 


6 


8 



5 Exemple 8 

Essai sur textiles 

Deux serviettes Sponge standard (32 g chacune), numErotEes 1 et 2, ont 6te 
10 traitEes s6par£ment et de fa?on identique comme il est dScrit dans 
l , Exemple4 / le seul Element changeant Etant l'additif incorporE dans 
1'adoucissant textile et dEcrit dans le Tableau 8 ci-aprfes : 



15 TABLEAU 8 



SERVIETTE 


ADDITIF DE L'ADOUCISSANT 


1 
2 


37-dim6thyl-oct-6-6n-l-oI 
hexad£canoate de 3,7-dim6thyl-oct- 
6-6nyle 



24 H aprfcs avoir 6t6 enlevEes des machines Linitest®, les deux serviettes 
Sponge ont 6t6 soumises pour Evaluation k l'aveugle k un panel constituE de 
20 onze personnes, lesquelles, apr&s avoir senti le (E)-3,7-dim6thyl-oct-6-6n-l-ol 
sur une mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient l'odeur de cet 
alcool sur Tune ou Tautre des serviettes. Le rEsultat de cette Evaluation est 
rEsumE dans le Tableau 9 ci-aprfes (seules les identifications catEgoriques ont 
6t6 prises en consideration) : 

25 
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TABLEAU 9 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu l'odeur 


1 


0 


2 


7 



Un test similaire a 6t6 effectu6 avec deux serviettes trait6es avec la meme base 
5 adoucissante mais contenant seulement 0,5% en poids des composes 
repertories dans le Tableau 8. Evaluation du panel a montr£ qu'aucun des 
membres du panel ne pouvait identifier Todeur de l'alcool sur la serviette 1, 
alors que 7 des 11 membres du panel Etaient sfirs de la sentir sur la serviette 2. 
Des r^sultats analogues ont encore 6t6 obtenus avec un dosage de 0,1% en 
10 poids des composes susmentionnEs. 

Example 9 

15 Essai sur textiles 

Trois serviettes 6ponge standard (32 g chacune), num6rot6es de 1 k 3, ont 6t6 
trait6es s£par6ment et de fagon identique comme il est d6crit dans 
l'Exemple4, le seul 616ment changeant 6tant Tadditif incorpor6 1% en 
20 poids) dans Tadoucissant textile et d&xit dans le Tableau 10 ci-aprfcs : 

TABLEAU 10 



SERVIETTE 


ADDHlF DE UADOUOSSANT 


1 


3-m£thyl-5-phenylpentan-l-ol 


2 


octanoate de 3-m6thyl-5- 




phEnylpentyle 


3 


hexadecanoate de 3-m6thyl-5- 




ph^nylpentyle 



25 24 H aprfes avoir 6t6 enlev6es des machines Linitest ®, les trois serviettes 
Sponge ont 6t6 soumises pour Evaluation k Taveugle h un panel constitu6 de 
dix personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le 3-m6thyl-5-ph6nylpentan-l-ol 
sur une mouilllette, devaient indiquer si elles reconnaissaient Todeur de cet 
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alcool sur une ou plusieurs serviettes. Le r£sultat de cette Evaluation est 
r§sum6 dans le Tableau 11 ci-aprfes (seules les identifications cafegoriques ont 
6fe prises en consideration) : 

5 TABLEAU 11 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu l'odeur 


1 


2 


2 


6 


3 


5 



Exemple 10 

10 

Essai sur textiles 

Trois serviettes 6ponge standard (32 g chacune) ont 6fe traifees s6par£ment en 
suivant la m6thode g6n6rale d£crite dans l'Exemple 4, deux de ces serviettes 
15 (1 et 2) en utilisant du d£c-9-6n-l-ol en tant qu'additif de l'adoucissant, et la 
serviette 3 en utilisant comme additif de l'hexad£canoate de d6c-9-£nyle, ces 
additifs ayant §fe ajoutes a l'adoucissant textile dans une concentration de 
0,5% en poids. 

Les trois serviettes ont 6t6 6valu6es a l'aveugle par un panel de 12 personnes 
20 24 h aprts avoir 6fe sorties des machines Linitest®. On a demand^ aux 
membres du panel s'ils pouvaient discerner une difference quelconque entre 
les serviettes et, le cas 6ch6ant, s'ils pouvaient qualifier cette difference. Le 
panel avait send auparavant des mouillettes tremp£es dans du d6c-9-6n-l-ol, 
et 6tait conscient que Ton attendait une Evaluation des trois serviettes eu 
25 6gard l'odeur particulfere de ce compost. 

En r6sultat de revaluation, 8 des 12 membres du panel ont choisi la 
serviette 3 comme Etant celle qui 6tait olf activement distincte et ont indiquE 
qu'elle developpait Todeur caracteristique du d£c-9-6n-l-ol, alors que les deux 
autres n'exhalaient aucune odeur distinctive, 
30 Le m£me test a 6fe effechfe avec 1% d'additif dans l'adoucissant, au lieu de 
0,5%. Dans ce cas, 9 des 12 membres du panel ont de nouveau choisi la 
serviette 3 comme 6tant celle qui developpait l'odeur de Talcool 
susmentionne et ont jug£ que cette odeur £tait encore plus puissante que dans 
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le test pr6c6dent. D'autre part, le panel a trouv6 que les deux autres serviettes 
n'avaient toujours pas de fragrance distinctive. 

5 Exemple 11 

Essai sur textiles 

Deux serviettes eponge standard (32 g chacune), num6rot6es 1 et 2, ont 6t6 
10 traitees s€par£ment et de fagon identique comme il est d6crit dans 
l'Exemple4, le seul 616ment changeant 6tant l'additif incorpor£ dans 
l'adoucissant textile, k raison de 0,05% en poids, et d£crit dans le Tableau 12 ci- 
aprfcs : 

15 

TABLEAU 12 



SERVIETTE 


ADDITIF DE L'ADOUCISSANT 


1 

2 


3,7-dim6thyl-2,6-octadi6n-l-ol 
hexad&anoate de 3,7-dim6thyl-2,6- 
octadienyle 



24 H aprfes avoir 6t6 enlev£es des machines Linitest ®, les deux serviettes 
20 Sponge ont 6t6 soumises pour Evaluation i l'aveugle k un panel constituE de 
douze personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le 3,7-dimethyl-2,6-octadi6n-l - 
ol sur une mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient l'odeur de 
cet alcool sur Tune ou 1'autre des serviettes. Le r6sultat de cette Evaluation est 
rEsumE dans le Tableau 13 ci-apr6s (seules les identifications catEgoriques ont 
25 6t6 prises en consideration) : 

TABLEAU 13 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu l'odeur 


1 


0 


2 


8 
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Exemple 12 

Essai sur textiles 

5 Deux serviettes Sponge standard (32 g chacune), num6rot£es 1 et 2, ont 6t6 
traitSes separement et de fagon identique comme il est d^crit dans 
rExemple4, mais en ajoutant k l'adoucissant textile 1% en poids des additifs 
cites dans le Tableau 14 ci-apr6s : 

10 TABLEAU 14 



SERVIETTE 


ADDITTF DE L'ADOUCISSANT 


1. 
2 


3,7-dim6thyl-6-oct6nal 
octanoate de 3,7-dim6thyl-l,6- 
octadienyle 



24 H aprfes avoir 6t6 enlev£es des machines Linitest®, les deux serviettes 
Sponge ont 6t6 soumises pour Evaluation & l'aveugle h un panel constituS de 
15 onze personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le 3 / 7-difn6tiiyl-6-oct6nal sur une 
mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient 1'odeur de cet aldehyde 
sur Tune ou l'autre des serviettes. Le rSsultat de cette Evaluation est rEsumS 
dans le Tableau 15 ci-aprfes (seules les identifications catSgoriques ont 6t6 
prises en consideration) : 

20 

TABLEAU 15 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu 1'odeur 


1 


4 


2 


11 



25 Exemple 13 

Essai sur textiles 

Deux serviettes Sponge standard (32 g chacune), num£rot6es 1 et 2, ont 6t6 
30 trait£es s6par£ment et de fagon identique comme il est d6crit dans 
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l , Exemple4 / le seul 616ment changeant 6tant Tadditif incorpor6 (h 1% en 
poids) dans l'adourissant textile et ddait dans le Tableau 16 ri-aprfcs : 

5 TABLEAU 16 



SERVIETTE 


ADDITIF DE LADOUCISSANT 


1 
2 


3-m6thyl-5-ph6nyM-pentanal 
octanoate de 3-m6thyl-5-ph6nyM- 
. pent6nyle 



24 H aprfes avoir §t£ enlev6es des machines Linitest®, les deux serviettes 
Sponge ont 6t6 soumises pour evaluation k l'aveugle k un panel constitu6 de 
10 douze personnes, lesquelles, aprfes avoir senti le 3-m6thyl-5-ph6nyl-l- 
pentanal sur une mouillette, devaient indiquer si elles reconnaissaient 
l'odeur de cet aldehyde sur Tune ou l'autre des serviettes, Le r&iiltat de cette 
evaluation est r6sum£ dans le Tableau 17 ci-aprfes (seules les identifications 
categoriques ont 6t6 prises en consideration) : 

15 

TABLEAU 17 



SERVIETTE 


Nombre de membres du panel ayant 




reconnu l'odeur 


1 


2 


2 


8 



20 Exemple 14 

Essai sur textiles 

Trois serviettes 6ponge standard (32 g chacune) ont 6t6 traitees s6par6ment en 
25 suivant la m6thode g£n£rale d^crite dans TExemple 4, deux de ces serviettes 
(1 et 2) en utilisant du 2-m6thyl-l-und6canal en tant qu'additif de 
Fadoucissant, et la serviette 3 en utilisant coxnme additif de Toctanoate de 2- 
m6thyl-l-und6c6nyle, ces additifs ayant 6t6 ajout6s k Tadoucissant textile dans 
une concentration de 0,1% en poids. 
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Les trois serviettes ont ete 6valu6es k 1'aveugle par nn panel de 12 personnes 
24 h aprfcs avoir ete sorties des machines Linitest®. On a demande aux 
membres du panel s'ils pouvaient discerner une difference quelconque entre 
les serviettes et, le cas echeant, s'ils pouvaient qualifier cette difference. Le 
5 panel avait send auparavant des mouillettes trempees dans du 2-methyl-l- 
undecanal, et etait conscient que Ton attendait une evaluation des ttois 
serviettes eu egard l'odeur particulifere de ce compose. 

En resultat de revaluation, 10 des 12 membres du panel ont choisi la 
serviette 3 comme etant celle qui etait olfactivement distincte et ont indique 
10 qu'elle developpait l'odeur caracteristique du 2-methyl-l -undecanal, alors que 
les deux autres n'exhalaient aucune odeur distinctive 



Exemple 15 

15 

Essai sur textiles traites dans une machine k laver 

Deux lots standard de textiles en coton, comprenant chacun 30 serviettes 
eponge (32 g chacune) ont ete places dans deux machines k laver separ£es, 

20 chacune contenant 130 g d'une base standard de detergent en poudre 
comprenant 1% en poids de lipase (Lipolase ® 100T ; origine : Novo Nordisk, 
Danemark) placee dans le compartiment k detergent. Dans le recipient destine 
k l'adoucissant, on a place dans Tim des cas 100 g d'une base adoucissante telle 
que decrite k 1'Exemple 4 parfumee avec 0,1% en poids de 2-methyl-l- 

25 undecanal, alors que l'adoucissant (100 g) place dans la deuxteme machine 
contenait 0,1% en poids d'octanoate de 2-methyl-l-undecenyle. Les lots de 
serviettes ont ensuite ete laves avec im cycle de lavage normal, k 40°, sans 
preiavage, et seches k Tair. 

Les lots de serviettes ont ete evalues k 1'aveugle 24 h apr6s leur sortie de la 
30 machine par un panel de 36 personnes. Ces dernteres devaient indiquer si 
elles trouvaient une distinction quelconque dans l'odeur de trois lots de 
serviettes, parmi lesquels deux etaient identiques et avaient et6 traites avec 
l'adoucissant contenant le 2-methyl-l-undecanal (lots 1 et 2) et le troisteme 
avait ete traite avec l'octanoate de 2-methyH-undecenyle (lot 3), sans 
35 qualifier la nature du caractere distinctif. Par ailleurs, on leur demandait 
egalement d'indiquer si 1'un des lots possedait une odeur plus intense. 
Des 36 paneiistes, 24 ont identifie le lot de textiles 3 comme etant celui qui 
differait des deux autres, d'un point de vue olfactif, et indique que ce lot 
developpait une odeur plus intense que les deux autres. 
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Un test analogue a ete execute mais avec deux lots de textiles uniquement, le 
lot A ayant ete traits avec un adoucissant qui contenait 0,05% en poids de 2- 
methyl-l-undecanal et ie lot B avec un adoucissant contenant 0,05% en poids 
de l'enol-ester correspondant, a. savoir le 2-m6thyl-l-und£c6nyle. 
5 Le panel de 36 personnes qui a 6valu£ 1'odeur des deux lots de textiles A et B, 
sans connaltre la nature des ingredients de parfumage, devait indiquer lequel 
des lots exhalait une odeur plus intense et lequel etait pr6fer6 du point de vue 
de la perception de fraicheur et proprete du linge. 

De 1'avis categorique de 32 panni les 36 paneiistes, le lot de textiles B etait 
10 beaucoup plus "parfume" que le lot A et etait per^u comme plus propre, avec 
une odeur plus fraiche. 



Essais sur textiles traitfe dans une machine k laver 

On a prepare une composition parfumante de base en meiangeant les 
ingredients suivants : 

20 



Exemple 16 



15 



Ingredients 
Acetate de benzyle 

Acetate de l,l-dimethyl-2-phenyiethyle 
10-Undecenal 



% en poids 



25 



Aldehyde hexylcinnamique 

Anthranilate de methyle dist. 

Cedroxyde® 1 ) 

Ambrox®2) DL*10%* 

Acetate de verdyle 3 > 

a-Damascone a. 10% * 

Dihydromyrcenol 4) 

Dynascone® 5 >*10%* 

Eugenol 

Exaltex® 6 > 

Galbex®7>183 

Geranyl nitrile 

Indol h 10% ** 

Iralia ® 8) 



30 
25 
3 
150 



10 



40 



2 



30 



30 



3 
80 
2 



7 



35 



50 
8 
1 
5 

20 
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10 



15 



20 

1) 

25 2) 
3) 
4) 

30 

5) 

6) 
7) 

35 8) 
9) 



- 38 _ 

Isoeug6nol 3 

Lilial®*) 50 

Linalol 30 

Loiysia ™> 50 

Mayol ® "> 10 

H6dione • 12 > 50 

Oxyde de rose 13 > a. 10% * 5 

Ph6n6thylol 60 

Polysantol ® M) 3 

Essence d'orange 40 

Salicylate de benzyle 30 

Scentenal • H) 3 

Terpin6oi 25 

Veloutone 16 > 2 

Verdox ® W 20 

(J-Naphtol methyl-6ther 2 

Zestover ® W> 1 



Total 850 



dans le dipropylfeneglycol (DIPG) 
dans la trtethanolamine 

trim6thyH3K)xabicyclo[10.1.01trid6ca-4^-difene ; origine : Firmenich SA, 
Gen£ve, Suisse 

dod6cahydro-3 / 6 / 6 / 9a-tetramethyl-naphto[2,l-b]furane ; origine : 
Firmenich SA, Genfeve, Suisse 

acetate de tricydo[5.2.1.0 2 < 6 ]d6c-3-6n-8-yle ; origine: Givaudan-Roure, 
Vernier, Suisse 

2,6-dim6thyl-7-oct6n-2-ol ; origine : International Flavors & Fragrances, 
USA 

l-(5 / 5^dim6thyH-cyclohex-l-yl)-4-penten-l-one ; origine : Firmenich SA, 
Genfcve, Suisse 

oxacyclohexadecan-2-one ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 
origine : Firmenich SA, Gen£ve, Suisse 
m6thylionone ; origine : Firmenich SA, Genfcve, Suisse 
3-(4-tert-butyl-l-ph6nyl)-2-m6thylpropanal ; origine : Givaudan-Roure, 
Vernier, Suisse 
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10) acetate de 4-(l,l-dim6thyl£thyl)-cyclohexanol ; origine : Firmenich SA, 
Genfeve, Suisse 

11) ds-4-(l-m6thyle;thyl)-cydohexanem6thanol ; origine : Firmenich SA, 
Genfeve, Suisse 

5 12) ester m6thylique de l'acide 3-oxo-l-pentyl-cyclopentaneac6tique ; 
origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

13) origine : Firmenich SA, Genfcve, Suisse 

14) 3,3-dim6thyl-5-(2,2^-trim§thyl-3-cydopent6n-l-yl)-4-penten-2-ol ; 
origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

10 15) octahydro-5-methoxy-4,7-m6thano-lH-ind6ne-2-carboxald^hyde ; 
origine : Firmenich SA, Genfcve, Suisse 

16) 2,2,5-trimethyl-5-pentyl-cyclopentanone ; origine : Firmenich SA, 
Genfeve, Suisse 

17) acetate de 2-tert-butyl-cyclohexanyle ; origine : International Flavors & 
15 Fragrances, USA 

18) 2,4-dim6thyl-3-cyclohex6ne-l-carbald£hyde ; origine : Firmenich SA, 
Genfeve, Suisse 



Avec cette composition de base, on a pr£par£ deux compositions parfumantes 
20 par addition de 150 parties en poids de g^raniol ou 3,7-dim6thyl-octa-2,6- 
dtenol (composition A), respectivement 150 parties en poids d'hexad&ranoate 
de 3,7-dim§thyl-octa-2,6-di6nyle (composition B). 

Ces deux compositions parfumantes ont ensuite &6 ajoutees, k raison de 0,6% 
en poids, k une base d'adoucissant textile non parfum^e pour preparer deux 

25 6chantillons, A et respectivement B, d'adoucissant par fume. 

Dans deux machines k laver le linge identiques, on a traite deux lots standard 
de textiles, comportant chacun 1400 g de linge varte, comprenant des tissus 
6ponge, des textiles en coton et des textiles en melange coton/polyester. 
Chaque machine a ete char gee avec 130 g d'une base deter gente standard non 

30 parfum£e contenant 1% de lipase (Lipolase® 100T). L'une des machines a 
£galement 6t6 charg6e avec 100 g de l'^chantillon A d'adoucissant, 
comportant le g6raniol, alors que dans la deuxfeme machine on a ajout£ 100 g 
de l^chantillon d'adoucissant B. 

Le linge a ensuite £t6 lav£ k 40° dans un cycle de lavage normal, sans 
35 pr&avage, et s6ch6 k 1'air pendant 24 h. 

Trois lots de textiles, dont deux etaient identiques et avaient 6t£ trails avec 
l'£chantillon A et le troisfeme avec l'echantillon B, ont ensuite 6t6 evalu£s k 
l'aveugle par un panel de 20 personnes, qui devaient identifier le lot de 
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textiles poss£dant une odeur distincte des deux autres, sans qualifier la nature 
du caractfcre distinctif. Les pan&istes devaient 6galement indiquer lequel des 
lots de textiles 6tait le plus parfum6. 

En r6sultat de ce test, 14 pan&istes percevaient une distinction dans 1'odeur 
5 du lot de textiles traits avec T6chantillon B de l'adoucissant textile, alors que 
10 panni ces 14 ont indiqu£ que ce meme lot 6tait le plus parfum& 
Lorsqu'on a r6p6t6 revaluation apr&s 48 h de s£chage h l'air, on a obtenu des 
r£sultats analogues. 
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REVINDICATIONS 



10 



25 



30 



1. Proc6d6 pour le parfumage de textiles soumis au lavage en 
presence d'un detergent contenant une lipase, suivi facultativement d'un 
traitement avec un adoucissant textile, le precede etant caracterise en ce que 
ledit detergent et/ou ledit adoucissant contiennent un compost de formule 



Y— (0 



dans laquelle 

a. R represente un radical derive d'un alcool odorant de formule ROH et Y 
represente un radical alkyle de C7 k C24, lin^aire ou ramifie, sature ou 
insature, ou un groupe -<CH2)nCOOR dans lequel R est defini comme ci- 

15 dessus et n est un nombre entier de 0 k 6 ; 

ou 

b. Y represente tin radical alkyle de C7 k C24, lineaire ou ramifie, sature ou 
insature, et R represente un groupe de formule 

20 

dans laquelle, soit R 1 represente Thydrogfene et R 2 represente un radical 
alkylid&ne derive d'un aldehyde odorant de formule 



soit R 2 represente un radical alkylidfcne et R 1 un radical alkyle, R 1 et R 2 
etant derives d'une cetone odorante de formule 



1 



et pouvant faire partie d'un cycle tel qu'indique par la ligne pointiliee, 
contenant de 5 k 18 atomes de carbone, eventuellement substitue. 
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2. Proc6d6 pour le parfumage de textiles soumis au lavage en 
presence d'un detergent contenant une lipase, lequel proc£d6 comprend le 
traitement desdits textiles, aprfes le cycle de lavage, avec un adoudssant textile 
contenant un compost de fonnule (I) telle que dtfinie k la revendication 1. 
5 3, Proc6d6 pour le lavage de textiles, comprenant un cycle de lavage 

en presence d'un detergent contenant une lipase, suivi facultativement d'un 
traitement avec un adoudssant textile, le proc£d6 £tant caracteris£ en ce que 
ledit detergent et/ou ledit adoudssant textile contiennent un compost de 
formule 

10 

Y— C^f (I) 



telle que definie k la revendication 1. 

4. Precede pour le lavage de textiles, comprenant un cyde de lavage 
15 en presence d'un detergent contenant une lipase, suivi du traitement desdits 

textiles avec un adoudssant textile contenant un compost de fonnule (I) telle 
que definie k la revendication 1. 

5. Proced6 pour prolonger l'eff et de - diffusion de l'odeur 
caract£ristique d'un alcool odorant de formule ROH d£velopp£e par des 

20 textiles, caract6rise en ce qu'on soumet ces textiles k un cyde de lavage en 
presence d'un detergent contenant une lipase et, facultativement, k un 
traitement subsequent avec un adoudssant textile, ledit detergent et/ou ledit 
adoudssant textile contenant un compose de formule 

Y— (I) 
25 X)R 

dans laquelle R represente un radical monovalent d£riv£ dudit alcool 
odorant, et Y represente un radical alkyle de C7 k C24/ lin^aire ou ramifiS, 
satur6 ou insatur6, ou un groupe -(CH2)nCOOR dans lequel R est d^fini 
30 comme d-dessus et n est un nombre en tier de 0 k 6. 

6. Proc&Ie pour prolonger l'effet de diffusion de l'odeur 
caract^ristique d'un alcool odorant de formule ROH d6velopp6e par des 
textiles soumis k lavage avec un detergent contenant une lipase, caract6ris6 en 
ce que lesdits textiles, aprfcs le cyde de lavage, sont trails avec un adoudssant 

35 textile contenant un compost de formule 



Printed from Mimosa 02/04/04 10:04:40 Page: 44 



WO 95/04809 



PCT/IB94/00228 



Y— c; 



"OR 



(I) 



dans laqueUe R repr6sente un radical monovalent d6riv6 dudit alcool 
odorant, et Y repr6sente un radical alkyle de C7 k C24/ lin^aire ou ramifte, 
5 satur6 ou insatur6, ou un groupe -<CH2)nCOOR dans lequel R est dSfini 
comme ci-dessus et n est un nombre entier de 0 k 6. 

7. Proc6d§ pour prolonger l'effet de diffusion de l'odeur 
caract&istique d'un aldehyde odorant de formule 



ou d'une c6tone odorante de formule 



15 



20 



R 2 — c- 



d6velopp£e par des textiles, caract6ris6 en ce qu'on soumet ces textiles k un 
cycle de lavage en presence d'un detergent contenant une lipase et, 
facultativement, k un traitement subsequent avec un adoucissant textile, ledit 
detergent et ou/ledit adoucissant textile contenant tin compost de formule 

Y— C^f (I) 
^OR 



dans laquelle Y repr&ente un radical alkyle de C7 k C24/ lin^aire ou ramifte, 
satur6 ou insatur€, et R repr&ente un groupe de formule 

25 




dans laquelle, soit R 1 repr£sente l'hydrogfene et R 2 repr6sente un radical 
alkylidfene d6riv6 dudit aldehyde odorant, soit R 2 repr6sente un radical 
30 alkylid&ne et R 1 un radical alkyle, R 1 et R 2 £tant d6riv6s de ladite c6tone 
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odorante et pouvant faire partie d'un cycle tel qu'indiqu£ par la ligne 
pointiltee, contenant de 5 h. 18 atomes de carbone, 6ventuellement substitut 

8. Proc6d6 pour prolonger Teffet de diffusion de l'odeur 
caractdristique d'un aldehyde odorant de formule 



ou d'une c£tone odorante de formule 



10 



rr 



d6velopp6e par des textiles soumis au lavage avec un detergent contenant 
une lipase, caract£ris6 en ce que lesdits textiles, aprfes le cycle de lavage, sont 
trait£s avec un adoucissant textile contenant un compost de formule 

15 

Y— (I) 



dans laquelle Y repr&ente un radical alkyle de C7 k C24, lin6aire ou ramifie, 
satur£ ou insatur6, et R repr^sente un groupe de formule 

20 




dans laquelle, soit R 1 repr&ente Thydrogfcne et R 2 repr6sente im radical 

alkylidfene d6riv6 dudit aldehyde odorant, soit R 2 repr^sente un radical 
25 alkylidfcne et R 1 un radical alkyle, R 1 et R 2 6tant d6riv6s de ladite c6tone 

odorante et pouvant faire partie d'un cycle tel qu'indiqu6 par la ligne 

pointillee, contenant de 5 k 18 atomes de carbone, £ventuellement substitu& 
9, Proc6d6 selon Tune des revendications 14 6 comprenant 

l'addition d'un compost de formule (I) dans laquelle R est le radical d£o9-£n- 
30 1-yle, 3,7-dim6thyl-octa-2,6-di6n-l-yle, 3,7-dim6thyl-oct-6-6n-l-yle ou 3- 

m§thyl-5-ph6nylpentyle. 

10. Proc6d6 selon Time des revendications 1 k 4, 7 ou 8, comprenant 

l'addition d'un compost de formule (I) dans laquelle R est le radical 3,7- 
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dim^thyl-l^-octadtenyle, 3-m6thyl-5-ph6nyl-l-pent6nyle ou 2-m6thyl-l- 
und£c6nyle. 

11. Proc6d§ selon Tune des revendications 1 k 10 comprenant 
Taddition d'un compost de formule (I) dans laquelle Y est un radical alkyle 

5 lin^aire de C12 k C24. 

12. Detergent ou adoucissant textile comprenant un compost de 
formule (I) telle que d£finie k la revendication 1. 

13. Compost de formule 

Y— (I) 
10 OR 



dans laquelle 

a. R represente un radical derive d'un alcool odorant de formule ROH et Y 
represente un radical alkyle de C7 k C24, lineaire ou ramifte, satur6 ou 

15 insatur£, ou un groupe -<CH2)nCOOR dans lequel R est defini comme ci- 

dessus et n est un nombre entier de 0 k 6 ; 

ou 

b. Y represente un radical alkyle de C7 k C2A, lin&ure ou ramifie, sature ou 
insature, et R represente un groupe de formule 

20 




dans laquelle, soit R 1 represente Thydrog^ne et R 2 represente un radical 
alkylidfene derive d'un aldehyde odorant de formule 

25 




soit R 2 represente un radical alkylidfene et R 1 un radical alkyle, R 1 et R 2 
etant derives d'une cetone odorante de formule 

30 



R 2 " 
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et pouvant faire partie d'un cycle tel qu'indiqu6 par la ligne pointill^e, 
contenant de 5 a 18 atomes de carbone, eventuellement substitu£. . 

14. Compose selon la revendication 13, dans lequel R est le radical 
d£c-9-6n-l-yle, 37-dim6thyl-orta-2,6-di6n-l-yle, 3,7-dim£thyl-oct-6-£n-l-yle, 3- 

5 m6thyl-5-ph£nylpentyle, S^-dimethyl-l^-octadienyle, 3-methyi-5-ph6nyl-l- 
pentenyle ou 2-methyl-l-undecenyle. 

15. Compost selon la revendication 13 ou 14, dans lequel Y est un 
radical alkyle lineaire de ^ C24- 

16. Composition parfumante contenant un compost de formuleO) 
10 telle que definie a la revendication 1. 
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